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RESUMO

O Estado do Rio Grande do Sul apresenta um dos maiores indices de producao de
arroz do pais, e Alegrete € um dos municipios que lidera esta estatistica. A casca de
arroz é um dos subprodutos originados do beneficiamento do arroz, e € muito
utilizada como fonte de energia térmica para a geracdo de energia elétrica. Apds a
gueima é gerada a cinza da casca do arroz, rica em silica. Sendo assim, o objetivo
deste trabalho é diversificar o aproveitamento deste residuo como matéria-prima
alternativa para materiais ceramicos refratarios e agregar valor a este subproduto.
Outro objetivo € aumentar as propriedades mecénicas de matrizes frageis, que
possuem uma tendéncia a falhar por fadiga e choque térmico, limitando a sua
aplicabilidade. Foram fabricados materiais ceramicos refratarios com 80% de argila
caulim, 20% de silica da casca de arroz e fibras de aco em teores volumétricos de
3%, 6% e 9%. Realizaram-se ensaios de absorcdo de agua, densidade aparente,
porosidade aparente, resisténcia a compressao, tracdo direta, flexdo em trés pontos,
ensaio de choque térmico e andlise de microestrutura do material. Com a
substituicdo de argila pela silica, foram obtidas maior resisténcia mecanica, e maior
tenacidade, possivelmente devido a diminuicdo da porosidade e pelo aumento do
nivel de vitrificacdo. A ceramica com 9% de fibra obteve o melhor desempenho em
relacdo a ductilidade, em razdo do maior grau de deformacdo do material até o
momento de ruptura. As ceramicas com 3% de fibra e 6% de fibra apresentaram os
melhores desempenhos frente ao choque térmico. Na analise da mineralogia do
material apos a sinterizacdo, observou-se a formacdo de picos de mulita. Com a

substituicdo da argila pela silica foram identificados picos de cristobalita.

Palavras-chave: Ceramica Refrataria. Silica da casca do arroz. Fibras de aco.



ABSTRACT

The State of Rio Grande do Sul presents one of the highest indices of rice production
in the Country, and Alegrete is one of the towns that leads this statistics. Rice husk,
is one of the byproducts originated from processing of rice, and is very used as
thermal energy source to generate electricity. After firing generated rice husk ash,
rich in silica. Thus, the aim of this work is to diversify the use of this waste as an
alternative raw material for refractory ceramic materials and add value to this
byproduct. Another objectiveis to increase the mechanical properties of brittle
matrices that have tendency to fail by fatigue and thermal shock, limiting its
applicability. Were manufactured refractory ceramic materials with 80% of kaolin clay,
20% rice husk silica, and steel fibers in volumetric concentrations of 3%, 6% and
9%. Tests about water absorption were done, apparent density, apparent porosity,
compressive strength, direct traction, three points flexion, thermal shock test and
analysis of the microstructure of the material. Replacing the clay by silica, was
obtained greater strength, and greater toughness, possibly due to the decrease of
the porosity and increasing the level of vitrifying. The ceramic with 9% fiber obtained
the better performance relative for ductility, due to the higher degree of deformation
of the material until the moment of rupture. The ceramic with 3% fiber and 6% fiber
showed better performance front thermal shock. In mineralogical analysis of the
material showed the formation of mullite peaks. With substituting the clay by silica

cristobalite peak was identified.

Keywords: Refractory ceramic. Rice husk silica. Steel fiber
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1 INTRODUCAO

O Estado do Rio Grande do Sul tem uma elevada producéo de arroz, com
uma participagédo de aproximadamente 50% na safra de 2014/2015 em relacdo aos
demais estados do Brasil. Os municipios que lideram esta producédo, conforme
dados do IRGA (2014), estédo localizados na fronteira oeste e no sul do estado,
sendo eles: Uruguaiana (879.307 t), Itaqui (712.678 t), Santa Vitéria do Palmar
(571.700 t), Alegrete (477.677 t) e S&o Borja (402.644 t).

Dessa producédo, 23% correspondem a casca de arroz (CA), um residuo que
possui alto poder calorifico, aproximadamente 16720 KJ/Kg, apresentando alto
potencial como fonte alternativa de calor. Em razdo disso, muitas industrias de
beneficiamento utilizam a CA como fonte de energia para a secagem do proprio
cereal (DELLA, et al. 2005). Aléem disso, o vapor gerado apds sua queima em
caldeiras pode ser empregado para a geracao de eletricidade, tornando as industrias
autossuficientes e até exportadoras do excedente de energia.

Como resultado do aproveitamento da casca do arroz, tem-se também a
geracdo de um novo residuo, a cinza da casca do arroz (CCA), que segundo Pouey
(2006) corresponde a 20% do volume da casca.

Apesar das grandes possibilidades de utilizacdo da CCA, Della et al. (2001)
relatam que muitas industrias ainda a descartam em solos ou aterros. Conforme
Santos (2001), se esta cinza for depositada em grandes volumes, o solo nao
consegue absorvé-la e, consequentemente, ocorre a perda da biodiversidade.

Além disso, Folleto et al. (2005) afirmam que a cinza contém alto teor de silica
(>92%), o que a torna um residuo de elevado potencial econémico, considerando
sua grande aplicabilidade em varios ramos industriais, como eletrénica, construcao
civil, industria quimica, ceramicas, entre outros.

A silica Verde do Arroz Ltda do grupo Pilecco Nobre, localizada em
Alegrete/RS, € uma das industrias que utilizam a casca de arroz como biomassa
para geracao de energia elétrica com queima controlada e que ja obtém sucesso na

comercializacdo da silica com uso para adicdo em concretos.
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Apesar dos avancos do uso da silica em concretos e argamassas, existe a
necessidade de diversificar sua utilizacdo em diferentes materiais. Vale ressaltar que
Sobrosa (2014) realizou uma pesquisa na area de ceramica refrataria, analisando o
efeito da substituicdo parcial da argila pela silica da casca do arroz em percentuais
de 5%, 10% e 20%, e observou que, conforme aumentava-se a substituicdo de
argila por CCA, era obtido um melhor empacotamento da mistura e
consequentemente uma melhora nas propriedades mecéanicas do material.

Por outro lado, as amostras com 20% de silica apresentavam menor
resisténcia ao choque térmico. Em razdo disso, pretende-se melhorar esta
propriedade através da adi¢cdo de fibras de aco.

Os estudos a respeito da adicdo de fibras metalicas em matrizes frageis néo
séo recentes. Aveston (1971) e colaboradores relatam que a adicao de fibras de aco
em compositos de matriz ceramica aumenta a confiabilidade do material, pois este
reforco tem a capacidade de amplificar a tenacidade do material, limitando a
propagacéo de trincas e, consequentemente, melhorando a resisténcia do material.

Pesquisas mais recentes também afirmam que as fibras metalicas melhoram
as propriedades mecanicas e termomecanicas de matrizes frageis, como € o0 caso
de: Cailleux et al. (2002 e 2005), Marangon (2006 e 2011), Oziurt et al. (2007),
Velasco (2008), Almeida (2009), Pemberton et al. (2011), Medeiros (2012) e Rambo
(2012).

Dessa forma, este trabalho propde a combinacéo de silica e fibra de aco em
ceramica refrataria, na expectativa de conferir melhores propriedades mecanicas e
termomecanicas no material e agregar valor a silica residual.

Como matéria-prima foram utilizados a argila caulim, adquirida da empresa
Helager Industria e Comércio Ltda, a silica da casca do arroz (91% de pureza)
cedida pela Silica Verde do Arroz Ltda, e fibras de aco doadas pela COPPE -
Instituto Alberto Luiz Coimbra de Po6s-Graduacdo e Pesquisa de Engenharia da

Universidade Federal do Rio de Janeiro.
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1.1 Objetivos

Objetivo Geral

Avaliar o uso de fibras de aco e silica proveniente da queima da casca de
arroz para a fabricacdo de materiais ceramicos refratérios, buscando melhorar as
suas propriedades mecanicas e termomecanicas e agregar valor a silica residual

proveniente da queima da casca de arroz.

Objetivos especificos

(i) Fabricar materiais ceramicos com 80% de argila caulim e 20% de silica da
casca do arroz e com substituicdo da mistura por fibras de agco em teores
volumétricos de 3%, 6% e 9%;

(ii) Avaliar o comportamento mecéanico e termomecanico das amostras;

(i) Analisar as transformacdes mineraldgicas e microestruturais ocorridas nos
materiais investigados;

(iiii) Definir a composicao Otima em termos de resisténcia mecanica e

refratariedade.

1.2 Estrutura do trabalho

O presente trabalho esta dividido em sete capitulos, organizados da seguinte
forma:

Capitulo 1 - Introducéo: apresenta a importancia da pesquisa, justificando a
escolha do tema e objetivos propostos.

Capitulo 2 - Revisdo Bibliografica: inclui um estudo sobre a ceramica
refrataria, processos de producdo da ceramica — mistura e dosagem, método de
conformacdo, secagem e sinterizacdo; matéria-prima principal e matérias-primas
alternativas — silica e fibra de aco.

Capitulo 3 - Materiais e Métodos: descreve as matérias-primas, a metodologia
empregada na producdo da ceramica refrataria, bem como apresenta os ensaios

fisicos, mecanicos e termomecéanicos que foram realizados.
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Capitulo 4 - Resultados: sédo apresentados os resultados obtidos a partir dos
ensaios realizados.

Capitulo 5 - Discussdo dos Resultados: sdo discutidos o0s principais
resultados obtidos a partir dos diversos testes experimentais.

Capitulo 6 - Consideracdes Finais: apresenta as conclusdes gerais do
trabalho e sugestdes para futuras pesquisas.

O trabalho é finalizado com a apresentacdo das Referéncias Bibliogréficas e

0S Anexos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo abordadas as pesquisas cientificas realizadas em
ceramicas refratarias, suas propriedades, matéria-prima empregada e seus métodos
de producédo. Além disso, é apresentado o potencial de aplicacdo da cinza da casca

do arroz e fibras de aco, como matérias-primas alternativas em ceramica refratéria.

2.1 Ceramica Refrataria

A ceramica € uma combinacdo de elementos metalicos e ndo metalicos, com
ligacbes atdbmicas de natureza predominantemente i6nica e alguma fracao
covalente. Como consequéncia ocorre atracdo mutua entre oS ions negativos e
positivos, conferindo, assim, elevada dureza e fragilidade para os materiais
ceramicos.

A ceramica refrataria representa um segmento de destacada importancia, pois
todos o0s processos industriais que necessitam de materiais com excelentes
propriedades térmicas e outras mais especificas, como resisténcia a corrosao,
abraséo e choque térmico, dependem diretamente dos refratarios (GOGOTSI, 2003;
KANEL et al.,2009; MATCHINE, 2012; SU et al. 2014).

Conforme Callister (2008) e Schmitt et al. (2002), os refratarios sdo materiais
gue possuem a capacidade de suportar temperaturas elevadas sem se fundir ou se
decompor e a capacidade de permanecerem ndo reativos e inertes, quando
expostos a ambientes severos.

De acordo com o campo de aplicagdo sdo necessarias diferentes
propriedades para os refratarios. Segundo Li et al. (2014) estas podem ser
desenvolvidas de acordo com a natureza das matérias-primas e o processo utilizado.
Por isso, Sadik et al. (2014) classificaram os materiais refratarios de acordo com 0s
seguintes critérios: composicdo quimica (acido, basico, neutro e especial), método
de fabricacdo (fusdo ou sinterizacdo), aplicacdo (conformado ou ndo conformado) e
porosidade (poroso e denso).

Em relacéo a classe quimica e mineralégica dos constituintes, a norma NBR
10237 (2001) classifica os refratarios em quatro grupos: acidos, basicos, neutros e

especiais, conforme a Tabela 1.
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Tabela 1 - Classificacdo de materiais refratarios quanto a natureza quimica e

mineraldgica dos constituintes

Grupo Classe

Silicosos ou de silica

Acidos Silicoaluminosos ou de silica-alumina

Magnesianos ou de Magnésia

Magnesiano-cromiticos ou de magnésia-cromita

Basicos  Cromomagnesianos ou de cromita-magnésia

Dolomiticos ou de dolomita

De magnésia-carbono

Neutros Aluminosos ou de alumina

De alumina-carbono

De alumina-carbeto-carbono, de silicio carbono

Aluminosos cromiticos ou de alumina cromita

Cromiticos ou de cromita

De carbono e grafiticos ou de cromita

Especiais De carbeto de silicio

De cordierita

De mulita

Fonte: NBR 10237, 2001

Os refratarios acidos sao formados principalmente por silica, resistem a
temperaturas de aproximadamente 1700° C e sdo resistentes a escorias ricas em
silica, mas possuem baixa resisténcia a escorias basicas. Sao utilizados geralmente
em fornos para a fabricacdo de aco e vidro (CALLISTER, 2008; PABST et al., 2014).

Por outro lado, a presenca de silica nos refratarios basicos € prejudicial ao
desempenho em altas temperaturas. Os mais comuns sdo os tijolos de magnésia,
fabricados pela queima da magnésia ou periclasio. Esses refratarios séao resistentes
a escorias basicas (CALLISTER, 2008).

Refratarios neutros possuem um comportamento neutro em relagdo a reacao

guimica e sao fabricados com matérias-primas ricas em o6xido de aluminio e cromo.
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Os refratarios especiais séo relativamente caros, pois incluem os é6xidos de
elevada pureza, como a magnesita, alumina, silica, berilia, zirconia, mulita, além de
outros compostos a base de carbetos. Esses materiais, como o carbeto de silicio
(SiC), tém sido aplicados para fabricar elementos de aquecimento, como 0s
cadinhos (CALLISTER, 2008).

A NBR 10237 classifica os refratarios segundo a composi¢cdo quimica,
conforme a Tabela 2.

Tabela 2 - Classificacdo de alguns materiais refratarios segundo a composic¢ao

quimica
Tipo Classe/Caracteristicas
Silicosos SL-1 SL-2 SL-3
(%Si0y) (%Si0y) (%Si0y) - -
65-84,99 85-92,99 min. 93 - -
Silicoaluminosos SA-4 SA-3 SA-2 SA-1 -
(%AI03) (%AI03)  (%AI03)  (%AI03)
22-27, 99 28-33,99  34-39,99 40-45, 99 -
Magnesianos MG-85 MG-90 MG-95 MG-98 -

(% MgO) (% MgO) (% MgO) (% MgO)

81-85, 99 86-90,99  91-95, 99 min. 96 -
Magnésia-cromita MC-60 MC-70 MC-80 - -

(% MgO) (% MgO) (% MgO) (% MgO)

55-64, 99 65-74,99  75-80, 99 - -

Cromomagnesianos CM-40 CM-50 - - R
(% MgO) (% MgO)

35-44, 99 45-54, 99 - - -

Dolomiticos DL-30 DL-40 DL-50 - -

(% MgO) (% MgO) (% MgO)
25-34, 99 35-44,99  min.45 - -

Aluminosos AL-50 AL-60 AL-70 AL-80 AL-90
(%AI,05) (%AL0z)  (%AI03)  (%ALO3)  (%AI0s)
49-55, 99 56-65,99 66-75,99 76-85, 99 min.86

Cromiticos CR-30 CR-40 CR-50 - -

(%Cr203) (%Cr03)  (%Cr205)
25-34, 99 35-44, 99 min.45 - -

Fonte: Adaptado de NBR 10237



26

Em funcédo do teor de 6xidos presentes nas matérias-primas delimitadas para
este estudo, serdo aprofundadas as caracteristicas dos refratarios silicoaluminosos e
silicosos.

Os refratarios silicoaluminosos sdo materiais que tém uma maior demanda,
pois sao relativamente baratos quando comparados a outros tijolos refratérios
especiais e sua fabricacdo envolve a sintese de mulita. Devido a este ultimo atributo,
os refratarios de silica-alumina podem ser utilizados em diversas aplicacbes, como
revestimento para fornos em laboratério, isolamento térmico e industrias
relacionadas com a fabricacdo de produtos que envolvam altas temperaturas
(SCHNEIDER, et al.,2008; PANDOLFELLI et al., 2010b; SADIK et al., 2014).

Schacht (2004) define a mulita como um aluminossilicato (3Al,03. 2SiO,),
correspondendo a 71,6% de Al,Oz e 28,4% de SiO, E obtida artificialmente a partir
de silica e alumina, argila e alumina, entre outros; seja por fusdo da mistura em forno
elétrico (mulita eletrofundida), ou pela reacdo em estado sélido (sinterizacao).

Vieira et al. (2007) afirmam que a mulita possui excelente resisténcia ao
choque térmico, baixa condutividade térmica e boa estabilidade quimica, o que
indica o alto potencial em diversas industrias . A Figura 1 mostra uma microestrutura
homogénea e rica em mulita, claramente identificada pela sua forma de agulha fina.

Figura 1 - Micrografia eletrénica de varredura da mulita
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Chen et al. (2000) estudaram a obtencdo de mulita pela reagdo de
sinterizacdo de caulinita e alumina, e observaram que a alumina permanece inerte
até a temperatura de 1200° C. J4&, entre 1300° C a 1500° C, a quantidade de mulita
aumenta rapidamente pela diminuicdo da quantidade de alumina. Além disso, nao foi
constatado um aumento na quantidade de mulita, apds a temperatura de 1500° C.

O diagrama de fases para o sistema silica-alumina (Figura 2) indica a larga
faixa de proporc¢des nas quais a silica e a alumina podem ser combinadas.

E possivel observar que concentracées altas de alumina tém uma influéncia
positiva sobre o desempenho desses materiais refratarios. Observa-se que adi¢cdes
de Al,O3; aumentam a temperatura maxima de emprego, o que significa que liquido

somente aparece em temperaturas superiores a 1890° C.

Figura 2 - Diagrama de fases para o sistema silica e alumina
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Fonte: Callister, 2008
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Em relacdo aos refratarios silicosos, as principais fases cristalinas presentes
na silica séo: quartzo, cristobalita e tridimita. Quartzo é a forma mais comum da
silica e também a estrutura mais densa (2.65 g/cm3) do que as outras formas:
tridimita (2.26 g/cm3) e cristobalita (2.32 g/cm).

As fases cristobalita e tridimita sdo formadas pelo aquecimento a altas
temperaturas. O quartzo é estavel abaixo de 870° C, acima desta temperatura
ocorre a transformagéo em tridimita. A transicdo de tridimita em cristobalita ocorre
em 1470° C, sendo a cristobalita estavel até 1705° C. Acima desta temperatura a
silica encontra-se no seu estado amorfo. A Tabela 3 apresenta um resumo dessas
transformagdes (PAGLIARI, et al. 2013)

Tabela 3 — Transformacdes da silica em funcéo da temperatura

Temperatura (°C) Transformacgdes
573 a —quartzo — B-quartzo
870 quartzo < tridimita
1470 tridimita < cristobalita
1705 3 —cristobalita — silica amorfa

Fonte: Adaptado de Pagliari et al. 2013

As fases a, de baixa temperatura, sdo normalmente menos densas que as
fases B. Por isso, na transicdo de uma estrutura menos densa (a) para estrutura
mais densa (B) ocorre uma brusca mudanca de volume, e iSso acontece na
transformacao das fases a para B em 573° C. Dessa forma, quantidades excessivas
de quartzo sédo prejudiciais ao refratario (BRITO, 2005).

Pabst et al. (2014) afirmam que a tridimita e a cristobalita sdo as fases mais
importantes em tijolos de silica. Devido a baixa densidade dessas fases, os
refratarios de silica sé@o resistentes a deformacdo a temperaturas elevadas,
permitindo que sejam utilizados em temperaturas préximas a temperatura de fuséo.
Em razéo disso, sdo empregados principalmente na fabricacéo de fornos de coque e

de vidro.
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2.2 Matéria-prima empregada na fabricagdo de ceramica refrataria

A principal matéria-prima empregada na fabricacdo de produtos ceramicos
sdo as argilas, material abundante em todas as regides brasileiras. As argilas sao
definidas como um produto natural, terroso, constituidas por componentes de graos
muito finos, entre os quais se destacam os minerais argilosos (DONDI et al. 2014).

Os argilo-minerais compreendem uma grande familia de minerais, que podem
ser classificados em diversos grupos. Os principais grupos sdo fundamentalmente
formados por silicatos hidratados de aluminio (Al,Os-SiO;), classificados em:
caulinitas, ilitas e montmorilonitas. As caulinitas sdo mais refratarias, pois sdo quase
isentas de Oxidos e hidroxidos de ferro e por isso exibem uma maior alvura, ao
contrario das montmorilonitas. Este ultimo grupo exibe uma plasticidade maior em
fungdo das particulas serem mais finas que as demais. As ilitas apresentam
caracteristicas intermediarias (MURRAY, 2001; NJOYA, 2012)

A caulinita é o argilomineral mais abundante na natureza. A férmula quimica
dessa unidade é Al,(Si»Os)(OH)4, € a sua estrutura € formada por duas camadas, ou
folhas, uma de Aly(OH),**, e outra de (Si.Os)*. Os anions do plano intermediario
consistem em fons 02" da camada de (Si»Os)* bem como de fons OH™ que fazem
parte da camada de Al,(OH),**. Os cristais de caulinita sdo formados pelo
empilhamento de varias dessas camadas, de forma quase hexagonal e tipicamente
da ordem de 1 um. (CALLISTER, 2008).

Segundo Melchiades et al. (1997) as argilas de granulometria muito fina
apresentam boa plasticidade, mas precisam de uma consideravel quantidade de
agua para desenvolver completamente esta plasticidade. Ou seja, ha grande
guantidade de particulas coloidais e, por isso, a superficie especifica das laminas é
muito alta. Devido a isto e ao arranjo das particulas em uma argila, a tenséo
superficial dos filmes da agua no sentido da atracdo molecular é bastante alta e
assim a agua nao encontra facilidade para transitar nos poros, o que confere uma

baixa permeabilidade.
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De acordo com Allegretta et al. (2014), as argilas plasticas, denominadas
industrialmente por “argilas gordas”, por possuirem granulometria muito fina (< 2
pm), apresentam dificuldades no processamento. Para facilitar o processo de
fabricacdo, séo introduzidas outras argilas denominadas “argilas magras”, que
apresentam um maior teor de impurezas (areias, micas, oxido de ferro e outros),
reduzindo a plasticidade.

As argilas magras, também chamados de desplastificantes, reduzem as
contracdes sofridas pela massa, tanto nos processos de secagem como de queima.
(RIBEIRO et al., 2004; ALLEGRETTA, et al. 2014).

Como visto, a granulometria € uma das caracteristicas mais importantes dos

minerais argilosos e que domina muita de suas propriedades.

2.3 Producéao de Ceramica Refrataria

A producédo da ceramica refrataria esta dividida em quatro etapas: dosagem e

mistura, conformacéo, secagem e sinterizacao.

2.3.1 Dosagem e Mistura

Na etapa de dosagem e mistura das matérias-primas, alguns fatores, como
empacotamento das particulas, bem como a granulometria e sua porosidade, podem
influenciar nas propriedades mecéanicas e termomecéanicas do material (RIBEIRO et
al., 2010).

Os materiais podem ter a resisténcia mecanica melhorada, através do
empacotamento correto das particulas. A proporcao e a granulometria adequadas da
matéria-prima permitem que 0s vazios maiores sejam preenchidos com particulas
menores, cujos vazios sdo preenchidos com particulas ainda menores e assim
sucessivamente. Dessa forma, é possivel obter corpos mais densos e com maior
resisténcia mecéanica. Porém, quando é desejado obter materiais com baixa
condutividade térmica, o empacotamento com baixa densidade é necessario
(SOBROSA, 2014 apud OLIVEIRA et al., 2000).
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A eficiéncia do empacotamento de particulas também é influenciada pela
distribuicdo granulométrica, que pode ser continua ou descontinua, quando a
distribuicdo de tamanhos apresenta intervalos com auséncia de determinados
tamanhos de particulas. A Figura 3 ilustra a eficiéncia do empacotamento das

particulas.

Figura 3 — Efeito da quantidade e do tamanho de particulas na eficiéncia de
empacotamento: (a) sistema monodisperso; (b) deficiéncia de particulas dispersas;
(c) deficiéncia de particulas grandes; (d) distribuicdo inadequada de tamanhos de
particulas; (e) maxima densidade de empacotamento tedrica

‘..‘...
444
“«3

Fonte: Cieslak et al. (2012) apud Oliveira et al. (2000)

Silva (2011) apud Oliveira et al. (2000) cita outros fatores que afetam o
empacotamento das particulas, além da distribuicdo granulométrica: (i) morfologia:
guanto mais afastada do formato esférico for a particula, menor serd a densidade de
empacotamento de uma distribuicéo; (ii) porosidade: particulas densas e com menor
porosidade proporcionam um empacotamento de maxima densidade do material.

Pandolfelli (2000) destaca que a porosidade € fator determinante para a
durabilidade do material, pois esta ligada a capacidade do mesmo em nédo reagir
com liquidos e gases, 0s quais podem causar a degradacao do material. Além disso,
o0 aumento da porosidade promove a diminuicdo da resisténcia mecéanica, da

refratariedade sob carga, e da resisténcia a penetracdo por escoria no material.



32

De acordo com Callister (2008), a porosidade tem um efeito negativo sobre a
resisténcia das ceramicas, pois 0s poros atuam como concentradores de tenséo.

Duarte (2005) descreve que existem duas classificacdes para a porosidade no
material: porosidade aberta e porosidade fechada. A porosidade aberta é constituida
de poros conectados com a superficie, ou seja, sdo condutores de material entre o
interior e o0 exterior da estrutura. Estes sdo mais prejudiciais a resisténcia mecanica,
visto que muitas fraturas tém inicio em falhas estruturais superficiais, tais como os
poros.

Por outro lado, os poros que ndo sdo conectados com a superficie sédo
denominados fechados, mesmo que eles sejam conectados internamente. Os poros
fechados podem ser causados pelo fechamento de poros abertos, devido a evolugéo

da sinterizagao.

2.3.2 Métodos de Conformacao

A etapa de conformacado é a operacao de dar a forma ao material. De acordo
com a norma NBR 10237 (2001), os materiais refratarios podem ser conformados
pelos seguintes métodos: prensagem, extrusdo, moldagem manual, por colagem,
vertimento, vibracéo e eletrofundidos.

Os principais métodos sédo de extrusdo e prensagem. A extrusdo consiste na
passagem forcada de uma massa ceramica por uma boquilha ou saida com
determinado formato. A plasticidade, em particular, € um dos parametros
fundamentais para obter sucesso na extrusdo do material. Caso a plasticidade seja
insuficiente, a pasta ceramica encontra dificuldades na conformacao e também pode
originar defeitos na peca conformada (RIBEIRO et al. 2005).

O trabalho de Sobrosa (2014) mostra que a escolha do método de
conformacdo depende da caracteristica da matéria-prima. De acordo com sua
pesquisa, 0 método de extrusdo ndo permitiu quantidades superiores a 20% de
substituicdo da argila pela silica, em funcdo da reducdo da plasticidade. Outro
método de conformacdo em que a plasticidade ndo seja tdo importante, como, por

exemplo, prensagem, pode possibilitar um aumento no percentual de substituicdo.
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A prensagem é considerada por varios autores o procedimento de
conformacdo mais utilizado pela industria cerédmica, devido a sua elevada
produtividade, facilidade de automacdo e capacidade de produzir pecas e formas
variadas, com contragdo minima na secagem (AMOROS, 2000a, Henderson et al.
2000; GU et al. 2006).

Segundo Amoros (2000b), a prensagem é a compressao de um po ceramico
dentro de uma cavidade por um pistdo ou punc¢ao, ocorrendo inicialmente a redugao
do volume ocupado pelos poros intergranulares e a reordenacédo dos granulos. Em
seguida, ocorre a reducao do volume e tamanho dos espacos intergranulares por
deformacéo pléstica associada com o esmagamento de granulos ocos. Finalmente,
a diminuicdo de volume e tamanho dos poros intragranulares pelo deslizamento e
reordenacao das particulas, buscando alcancar um empacotamento mais denso. A

Figura 4 ilustra os mecanismos de conformacao por prensagem de um p6 ceramico.

Figura 4 - Mecanismos de compactacdo. (a) Preenchimento do molde. (b)
Reordenacdo de granulos. (c) Deformacdo e destruicdo de granulos. (d)
Reordenacao das particulas no interior dos granulos. (e) Maximo empacotamento

das particulas em pressdes muito altas

(@) (b) (©) (d) (e)

Fonte: Adaptado de Amordés (2000b)

Freitas et al. (2009), afirmam que existem variaveis que influenciam no
processo de prensagem, por exemplo, a velocidade de aproximacao da prensa ao
molde, o nimero de duracdo dos patamares de aplicacao da forca de compactacao,

a velocidade de subida da for¢ca de compactacéo e a forca de compactacdo maxima.
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Amorés (2001) cita que o comportamento de compactacdo da massa
depende consideravelmente do teor de umidade, sendo que, para cada presséo de
prensagem, existe um teor de umidade da massa que resulta em um valor maximo

do grau de avanc¢o da compactacdo, e, portanto, em uma maxima compacidade da
peca.

2.3.3 Secagem

A secagem ¢€ realizada para retirar um certo percentual de agua que foi
adicionado para auxiliar na operacdo de conformacdo. Conforme a secagem
progride, a separacao entre as particulas diminui, e isso &€ manifestado através da
contragéo.

O processo de secagem pode ser natural (diretamente ao sol) ou artificial. A
secagem natural € mais utilizada nas regiées onde o clima é seco e o0 sol predomina
na maior parte do ano, no caso, o Nordeste do Brasil. Visando acelerar a producao,
muitas industrias utilizam a secagem artificial, a qual € realizada em grandes estufas
com temperaturas controladas, geralmente com temperatura de 110° C, por 24
horas (DUTRA, 2007).

Para Isaac (2004), a secagem é uma etapa critica do processamento de
refratarios devido aos defeitos que séo introduzidos no material durante a saida de
agua contida em sua estrutura, isto €, se a taxa de evaporacao for maior que a taxa
de difusdo das moléculas, a superficie ird secar mais rapidamente do que o interior,
com grande probabilidade de defeitos como trincas e rachaduras.

Entre as solucdes atualmente utilizadas, a diminuicdo da taxa de evaporacao
da superficie, para, no maximo, ser igual a taxa de difusdo da agua, tem mostrado
bons resultados. Esta taxa de evaporacdo pode ser controlada através da
temperatura, da umidade e da taxa de escoamento do ar (CARDOSO et al; ISAAC et
al; 2004).

Outro defeito bastante pronunciado na etapa de secagem € o encanoamento
das pecas. Oliveira et al. 2010 relata que, quando uma peca € apoiada sobre uma
das faces, este material ir4 perder 4gua pela parte superior e pelas laterais, mas nao
pela parte apoiada, este processo promovera uma retracdo maior nos cantos, o que

causara levantamento dessas areas.



35

2.3.4 Sinterizacao

ApGs a secagem, em sua grande maioria os produtos ceramicos precisam ser
sinterizados (queimados), a fim de obter as propriedades e microestruturas
desejadas, as quais incluem formagcdo de uma massa coerente, reducdo da area
especifica total e aumento da resisténcia.

O processo de queima ocorre em trés estagios: (i) pré-sinterizacdo, o qual
inclui perda orgéanica, eliminacdo dos gases de decomposicdo e oxidagdo do
material; (i) sinterizagao; e (iii) resfriamento. A Tabela 4 apresenta as principais

transformacdes que ocorrem no material ceramico quando submetido a sinterizacao.

Tabela 4 — Principais transformacfes ocorridas durante a sinterizacao

Temperatura (°C) Transformacéo
Até 150 Eliminacdo da agua Livre
150-250 Eliminacdo da 4gua adsorvida
350-650 Eliminacdo da agua estrutural
400-600 Decomposicdo dos compostos organicos

Fonte: Dutra, 2007

Em temperaturas superiores ocorre a formacdo de fases cristalinas ou fases
vitreas. Se a silica livre reagir com alumina, a fase cristalina formada € a mulita, caso

contrario, é formada cristobalita.

2.4 Matérias-primas alternativas para utilizacdo na ceramica refrataria

Até o presente momento, foram estudados na revisdo bibliografica temas
como ceramica refrataria, realcando as propriedades importantes desses materiais,

sua matéria-prima e os métodos de producéao.



36

Esta secdo foca no tema principal do trabalho, que s&o as pesquisas
cientificas envolvendo a cinza da casca do arroz e a fibra de aco, e o potencial de

aplicacdo dessas matérias-primas alternativas em ceramicas refratarias.

2.4.1 Cinzadacascado arroz

A casca do arroz (CA) tem motivado inUmeras pesquisas, devido a sua
grande disponibilidade, pois entre os residuos vegetais é a que produz maior
percentual de cinza quando queimada (Tabela 5). Além disso, apresenta na sua
composicao altas porcentagens de silica.

Tabela 5 - Percentual de cinzas geradas por residuos agricolas

Cereal Parte da Planta Cinza (% em peso)
Milho Folha 12
Arroz Casca 20
Arroz Palha 14
Cana-de-acucar Bagaco 15
Girassol Folhas e talo 11
Trigo Folha 10

Fonte: Bezerra, 2010

Para ap6s a combustao da casca do arroz, a cinza da casca do arroz (CCA) é
composta basicamente por didxido de silicio (SiO,), apresentando pequenos
percentuais de 6xidos, como: potassio (K;0), célcio (CaO), alumina (Al,O3), ferro
(Fe203), magnésio (MgO), enxofre (SO3), carbono (CO,;) manganés (MnO), fésforo
(P20s) e cloro (Cl) (DELLA et al.,2001; YALCIN et al. 2001; PRUDENCIO JUNIOR
et al., 2003).

As pesquisas sobre a utilizacdo da CCA na construcédo civil ndo sdo recentes.
O emprego da CCA ja era objeto de estudo desde as décadas de 40 e 50, quando
diversos autores se dedicaram ao estudo de blocos feitos de uma mistura cimento

Portland, cinza e casca do arroz.
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Em 1973, Mehta publicou a primeira patente sobre o assunto. Nesse trabalho,
investigou o efeito da queima na atividade pozolanica. Em 1978, Mehta e Pirtz
estudaram a substituicdo de cimento Portland por CCA em construcdes de concreto
massa, com baixos consumos de cimento, em proporgdes de CCA superiores a
30%.

Na década de 90, Mehta (1994) obteve a patente relativa a produtos
cimenticios altamente duraveis fabricados com cinzas, com substituicdes de 5% a
30% de cimento por CCA. O trabalho investigou a resisténcia a compressao e
permeabilidade do material.

Em relacdo aos estudos sobre CCA no Brasil, Della et al. (2001) realizaram
um importante trabalho referente a caracterizacdo da CCA para a fabricacdo de
ceramica refrataria a base de silica. De acordo com a pesquisa, 0 alto ponto de
fusdo aliado a grande disponibilidade e baixo custo da cinza sdo uma das maiores
potencialidades da CCA e indicativos para a fabricacdo de tijolos refratarios em
fornos siderurgicos.

Outro importante trabalho sobre ceramica refrataria foi a recente pesquisa de
Sobrosa (2014), que analisou o efeito da substituicdo parcial da argila pela silica da
casca do arroz em percentuais de 5%, 10% e 20% e observou que, conforme
aumentava a substituicdo de argila por SCA, era obtido um melhor empacotamento
da mistura e consequentemente uma melhora nas propriedades mecéanicas e uma
diminuicdo de absorcédo de agua.

A Tabela 6 apresenta um histérico dos principais trabalhos referentes a

utilizacéo da cinza da casca do arroz.
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Tabela 6 - Historico de estudos sobre a utilizacdo da CCA

Ano Local Autor (es) Trabalho(s)

1940 e - DIVERSOS Blocos confeccionadas com cimento
1950 Portland, cinza e casca de arroz
1973 Bélgica METHA Primeira Patente no Assunto
1978 india METHA E PIRTZ Substituig&do de Cimento Portland por

CCA em concreto massa
1979 India PRAKASH Utilizacdo de CCA em trabalhos de
alvenaria e fundacgdes
1981 Asia COOK Estudo da fluéncia e retracéo de
concretos de cimento Portland com a
adicdo de CCA
1986 india JAMES E RAO Morfologia e caracteristicas quimicas e
fisicas da CCA
1994 EUA METHA Patente relativa a produtos altamente
duraveis com cinzas, com
0 emprego de 5 a 30% de CCA
substituindo o cimento
1995 Brasil ISAIA Efeito de misturas binarias e ternarias
de Pozolanas em
Concreto de Alto Desempenho
2001 Espanha PAYA Determinagao da silica amorfa na CCA
por um rapido método
Analitico
2001 Brasil DELLA Caracterizacao de cinza de casca de
KUHN arroz para uso como matéria-prima na
HOTZA fabricacao de refratarios de silica
2003 Brasil PRUDENCIO, Reviséo sobre CCA, incluindo
SANTOS E processos de queima e
DAFICO tratamentos realizados para a obtencdo
de silica da casca de
arroz
2005 Brasil ISAIA Cinza de casca de arroz in: Concreto,
Ensino, Pesquisa e
Realizacdes
2006 Brasil POUEY Beneficiamento da Cinza de casca de
arroz residual com vistas
a producéo de
cimento composto e/ou pozolanico
2008 Brasil METHA E Cinza de casca de arroz in: Concreto,
MONTEIRO Microestrutura,
Propriedades e Materiais
2011 Brasil Bezerra, et al. Aplicacdo da cinza da casca do arroz
em argamassas de assentamento
2013 Brasil TRINDADE Corrosao acelerada por imerséao
modificada (ensaio CAIM) de estruturas
de concreto armado contendo cinza da
casca do arroz e agua na mandioca
brava
2014 Brasil SOBROSA Desenvolvimento de materiais

Fonte: Adaptado de Silva, 2009

ceramicos refratarios com adicdo de
silica residual proveniente da queima da
casca de arroz
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Tendo em vista o grande numero de relatos de pesquisas sobre o uso da
CCA, fica evidente a viabilidade do seu aproveitamento. Porém, Folleto et al. (2005)
afirmam que a cinza s6 tera valor econdmico se tiver propriedades adequadas, que
sdo mensuradas pela alta superficie especifica, tamanho e pureza de particula.

As cinzas podem apresentar formas estruturais varidveis como: estrutura
amorfa, estrutura cristalina ou estrutura amorfa-cristalina, dependendo do tipo de
gueima (fornalhas, a céu aberto ou leito fluidizado), temperatura e tempo aplicado no
processo de combustdo. Segundo Cordeiro (2006), a silica no estado amorfo é
obtida através da queima controlada, com temperatura inferior a 800° C, obtendo
dessa forma uma alta reatividade. Quando queimada a temperaturas mais elevadas,
observa-se o surgimento de fases cristalinas na estrutura morfologica, diminuindo a
reatividade com outros componentes, sendo inviavel para utilizacdo em materiais de
construcao civil.

O difratograma de raios X (Figura 5) apresenta um pico na regiéo entre 20 e
40 graus que esta relacionado ao estado amorfo da CCA, como reportado na
literatura (Souza et al., 1999; Souza et al., 2000; Della et al., 2001; Yalcin et al.,
2001; Liou, 2004).

Figura 5 - Difratograma de raios X da silica obtida a 700° C

.
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Fonte: Souza et a.l, 2000.
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Segundo Folleto et al. (2005), em funcdo da coloracao da cinza é possivel ter-
se uma avaliagdo prévia das condi¢cdes de queima empregadas no processo. A cinza
branca é formada a temperaturas maiores e € quase totalmente composta de silica e
praticamente isenta de carbono; j& a cinza preta é formada a temperaturas baixas,

contendo uma boa quantidade de material organico e carbono.

2.4.2 Fibras de aco

A fibra de aco € um material reforco que tem grande aplicacdo em matrizes
frageis, como, por exemplo, ceramica, vidro e cimento. Aveston et al. (1971) foram
0s primeiros a analisar o mecanismo de reducdo da fragilidade da ceramica pelo
reforco de fibra, e perceberam que as fibras atuam como um obstaculo ao
desenvolvimento de fissuras.

Segundo Cailleux et al. (2002), a incorporacdo de fibras de aco em
compositos de matriz ceramica tem como principal efeito atuar como ponte de
transferéncia de tensdes, a fim de limitar sua propagacdo e aumentar a resisténcia
do material. Cailleux et al. (2005) relataram que, para que ocorra a fratura de
compositos com fibras de aco, é necessario o0 emprego de tensdes muito elevadas.

Pemberton (2011) e colaboradores destacam que ja houve varias tentativas
de introduzir particulas ou constituintes em camadas na ceramica, mas o resultado
mais eficaz em termos de aumento da ductilidade foi através da incorporacdo de
fibras metalicas.

Pasa (2007) descreve que existem quatro categorias de fibras que sé&o
usadas como reforco, fibras de aco, de vidro, fibras sintéticas e as fibras naturais.
Segundo Pandolfelli et al. (2005), as fibras metalicas sdo muito empregadas na
industria de refratarios, como reforco mecanico tanto a temperatura ambiente como
em altas temperaturas.

Como visto, as fibras de aco podem mostrar-se muito eficientes, porém estas
melhorias sédo dependentes do tipo, do volume de fibra adicionado, das
caracteristicas fisicas e mecanicas e do arranjo espacial das fibras utilizadas
(RAMBO, 2012).
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Um dos principais fatores relacionados a geometria da fibra, que influencia o
desempenho do material, é o fator de forma, ou relacdo de aspecto (relacdo entre
comprimento e o diametro equivalente das fibras). Quanto maior o fator de forma,
maior serd a tenacidade medida (BENTUR e MINDESS 2007).

Conforme Medeiros (2012) as fibras metélicas tém, usualmente,
comprimentos entre 19 e 50 mm e diametros entre 0,25 e 0,75 mm.

Pinto Gois (2010) recomenda a utilizacdo de fibras cujo comprimento seja
igual ou superior ao dobro da dimensdo maxima caracteristica do agregado utilizado,
isto €, deve haver uma compatibilidade dimensional entre os agregados e fibras, de
modo que estas interceptem com maior frequéncia a fissura que ocorre no
compaosito.

Mehta (2008) e colaboradores ressaltam que a adicdo de qualquer tipo de
fibra a uma matriz fragil reduz a trabalhabilidade, e esta redugédo é influenciada
normalmente por fibras longas e com maior relacdo de aspecto. Segundo os autores,
se o fator de forma for maior que 100, sera muito dificil obter uma mistura uniforme.
Por outro lado, o uso de fibras curtas tem, como grande beneficio, a melhora da
trabalhabilidade em relacdo as fibras longas.

Garcez (2005) registra que, quanto maior o numero de fibras, maior é o
desempenho, pois maior sera o numero de fibras que interceptara cada microfissura,
evitando assim a propagacao das mesmas. Na Figura 6, € possivel perceber que,
guando sao utilizados teores altos de fibra, maior é o controle da abertura das

fissuras no estagio pos-fissuracéao.
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Figura 6 - Curvas tipicas de Tenséo de Tracdo X Deformacéo para auséncia, baixo e

alto volume de fibras
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Fonte: Bentur e Mindess, 2007

Pasa (2007) afirma que as fibras de aco devem ser adicionadas em 1% em
volume. Outros autores sugerem percentuais de 1,5% a 4% em volume (GAVA,
2006).

Pinto Géis (2010) relata que existe um volume critico de fibras. Conforme a
Figura 7, quando o volume de fibras esta abaixo do volume critico, significa que, no
momento em que haja a ruptura da matriz, ocorre necessariamente uma queda na
carga que o material tem capacidade de suportar, enquanto que um volume de fibras
igual ao volume critico significa que o teor de fibras mantém a mesma capacidade de
carga a partir da ruptura da matriz. Na adicdo de fibras acima do volume critico, o
compdsito continua aceitando niveis de carregamentos crescentes, mesmo apos a

ruptura da matriz.
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Figura 7 - Compositos reforgcados com fibras em teores: (A) abaixo, (B) acima e (C)

igual ao volume critico de fibras
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Fonte: Pinto Goéis, 2010.

Aveston et al. (1971) focalizaram a determinacéo do volume critico de fibras,
porém a sua proposta centraliza um composito ideal, com fibras continuas e
alinhadas na direcéo do esforc¢o principal.

Rambo (2012) estudou a influéncia da hibridizacdo do reforco fibroso nas
caracteristicas mecéanicas de concretos autoadensaveis reforcados com dois tipos
de fibras de aco (lisa e com ganchos nas extremidades) e com diferentes fracdes
volumétricas. Foi possivel verificar que a utilizacdo do refor¢o fibroso nas fracdes
volumétricas de 1,0% e 1,5% acarretou acréscimos aos valores de tracdo direta,
tanto para a tensdo de primeira fissura, quanto para a tenséo Ultima e modulo de
elasticidade.

Rambo (2012) também analisou a resisténcia a tracdo direta variando a taxa
de deformacédo, reportando que o concreto sem hibridizacdo com 1,5% de teor
volumeétrico de fibras teve um acréscimo na capacidade de absorcao de energia e no

desempenho mecanico.
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Medeiros (2012) propb6s a adicdo de fibras em concreto refratario para
aplicagdo em fluéncia livre. Constatou-se que, com adi¢cdes acima de 6% em massa
de fibras, ocorre significativa perda na trabalhabilidade.

Almeida (2009) investigou a influéncia do reforgco fibroso para o
desenvolvimento de refratarios com maior vida atil. Foram adicionadas fracdes
volumétricas de fibras de aco de 0,60, 1,20 e 1,80%. Observou-se que, nos ensaios
de choque térmico, as aberturas de fissura aumentaram conforme o numero de
ciclos, sendo as larguras médias das fissuras, respectivamente, 67, 20 e 11%
menores do que as do concreto sem fibra. Apds dez ciclos, as respectivas reducdes
foram 56%, 20% e 20%, e, depois de vinte ciclos de variacdo de temperatura, as
reducdes foram de 43%, 15% e 16%, respectivamente.

Existem muitas aplicagcbes em que a durabilidade do material é requerida.
Dentre estas aplicacdes, Almeida (2009) relata a industria petroquimica, que vem
utilizando fibras de aco inoxidavel como reforco em misturas de concreto refratario
para revestir alguns elementos constituidos de ago carbono, pois este Ultimo nao
possui a capacidade de resistir a altas temperaturas sem perder as suas
caracteristicas. Dessa forma, o desenvolvimento de refratarios com uma vida util
maximizada tem a vantagem de diminuir a necessidade de fazer reparos e a

interrupcéo da industria.

2.5 Consideracdes finais da reviséo

Nesta revisdo bibliografica observou-se a grande disponibilidade da cinza da
casca do arroz e uma nova forma de reaproveitamento deste residuo como matéria-
prima alternativa para a producdo de ceramica refrataria. Além disso, estudou-se
gue a adicdo de fibras de aco em compdsitos de matriz fragil aumenta
consideravelmente a tenacidade do material tanto a temperatura ambiente, como em
altas temperaturas, como foi descrito por varios autores.

Dessa forma, esta pesquisa pretende determinar melhores propriedades
mecanicas e termomecanicas em materiais ceramicos refratarios, incorporando

ambas as matérias-primas alternativas, silica e fibra metélica.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo descreve a metodologia que foi empregada na producdo da
ceramica refrataria, bem como os ensaios fisicos, mecanicos e termomecéanicos que

foram realizados.

3.1 Matérias-primas

As matérias-primas utilizadas nesta pesquisa séo: argila caulim, silica da

casca do arroz e fibras de aco.

3.1.1 Argila caulim

A argila utilizada foi a argila caulim (Figura 8), originaria da regido de Vargem
Grande do Sul/SP, proxima ao sul de Minas Gerais, fornecida pela empresa Helager
Industria e Comércio Ltda. A escolha deste tipo de argila foi devido a baixa presenca
de oxido de ferro, o que favorece a refratariedade, podendo ser empregada em

materiais refratarios.

Figura 8 - Argila caulim

Fonte: Prépria Autora
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Ao chegar da jazida, a matéria-prima passa por um processo de lavagem para
retirada de material organico, posteriormente € seca a temperatura de 350° C por um
tempo de 12 horas em forno rotativo comum. Apds a secagem, passa por um
processo de peneiramento, onde as particulas que ficam retidas se destinam a
moagem para desaglutinagdo e retornam ao peneiramento, para posteriormente
serem embaladas. A Tabela 7 apresenta a composi¢cédo da argila caulim utilizada no
presente trabalho.

Tabela 7 - Composicdo quimica da argila caulim

Elemento Porcentagem (%)
SiO, 57,83
Al,O4 27,52
Fe203 2,25
TiO, 0,38
CaO 0,13
MgO 0,36
Na,O <0,001
K,O 1,87
MnO <0,01
Perda ao fogo 8,63

Fonte: Helager Indastria e Comércio Ltda.

3.1.2 Silicadacascado arroz

A silica da casca do arroz (SCA), conforme a Figura 9 foi doada pela Silica
Verde do Arroz Ltda., produzida pelo processo de combustdo da casca de arroz em
leito fluidizado com controle de temperatura (abaixo de 780° C), que permite a
extracdo da silica com estrutura amorfa. A Tabela 8 apresenta a composicdo da

silica.



Figura 9 — Silica da casca do arroz (SCA)

Fonte: Prépria Autora

Tabela 8 - Composicao quimica da SCA

~ Elemento = Porcentagem (%)

SiO, 91,48
CaO 0,36
MgO 0,32
Fe,Os 0,05
Al,O3 ND
Na,O 0,04

K,O 1,40

TiO, 0,003
MnO 0,32

SO; 0,15
P,0s 0,45
Perda ao fogo 3,50

Fonte: Silica Verde do Arroz Ltda.
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3.1.3 Fibrade ago

A fibra de ago (Figura 10), com origem da empresa Krampe, foi doada pela
COPPE - Instituto Alberto Luiz Coimbra de P6s-Graduagéo da UFRJ.

Figura 10 - Fibras de ago

Fonte: Propria Autora

A Tabela 9 apresenta as caracteristicas geométricas, bem como a resisténcia
a tracao e o ponto de fusdo. O Anexo deste trabalho apresenta a descricdo completa
desta fibra.

Tabela 9 - Caracteristicas da fibra de aco

Caracteristicas Fibra de aco
Comprimento (mm) 6t+1
Diametro (mm) 0,16+ 0,03
Fator de Forma (I/d) 37,5
Ponto de Fuséo (°C) 1500
Resisténcia a tracao (MPa) 2.200

Fonte: Krampe
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3.2 Caracterizagcao das matérias-primas

b

As matérias-primas foram caracterizadas quanto a granulometria e sua

mineralogia.

3.2.1 Granulometria das matérias-primas

A granulometria das matérias-primas foi realizada conforme a NBR 7181
(1984). Vale salientar que as matérias-primas empregadas no presente trabalho sao
do mesmo lote aplicado por Sobrosa (2014).

Observa-se que a silica apresentou um diametro meédio das particulas de
13,53 ym, sendo de uma granulometria maior que a argila caulim, a qual apresentou
um diametro médio de aproximadamente 0,01 um, conforme pode-se observar na
Figura 11. A argila caulim se mostrou bastante fina, com uma composi¢céo
granulométrica de: 19% de argila, 77% de silte, 3% de areia fina e 1% de areia
média. Essa composicdo granulométrica foi obtida através do ensaio de

sedimentacao.

Figura 11 — Curva Granulométrica da SCA e da argila caulim
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Fonte: Sobrosa, 2014
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3.2.2 Difragdo de Raios X das matérias-primas

O método de difracdo de raio X foi empregado para a anélise da mineralogia
da SCA e para andlise das misturas antes e ap0s a queima. O equipamento (Figura
12) utilizado foi um Difratbmetro 826 marca Rigaku modelo Ultima IV com geometria
Bragg Brentano, que encontra-se no laboratério de fisica da Unipampa - Campus
Bage.

Figura 12 - Difratdmetro de raios X

Fonte: Prépria Autora

3.3 Producéao das ceramicas refratarias

Foram realizadas cinco formulacdes de ceramica refrataria. A primeira com
argila caulim, a segunda formulacdo com 80% de argila caulim e 20% de silica,
sendo esta também chamada de mistura de referéncia. Na terceira, quarta e quinta
formulacdes foram realizadas substituicdes da mistura pelas fibras de aco em teores
volumeétricos de 3% 6% e 9%, conforme a Tabela 10. Para cada formulacdo foram

produzidos trinta corpos de prova, totalizando 150 amostras.
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Tabela 10 — Nomenclatura das ceramicas refratarias

Nomenclatura Ceramica Refrataria

A 100% de argila caulim

R 80% de argila caulim e 20% de silica

3F Mistura (R) com substituicdo de 3 % de fibra
de aco

6F Mistura (R) com substituicdo de 6 % de fibra
de aco

9F Mistura (R) com substituicdo de 9 % de fibra
de aco

Fonte: Prépria Autora

O teor de SCA foi determinado com base na pesquisa realizada por Sobrosa
(2014), o qual relata que, a mistura com 20% de SCA apresenta melhor resisténcia
mecanica, devido ao melhor empacotamento.

Em relacdo aos teores volumétricos de fibras, estes foram definidos a partir
da andlise dos resultados de Nunes (2014). Esse autor observou que, com 1% de
fibra, a ceramica ainda apresentava-se de modo fragil. Dessa forma, decidiu-se
variar o teor volumeétrico a partir de 3% de fibra, com o intuito de melhorar a

ductilidade do material pela insercdo de maior nimero de fibras.

3.3.1 Preparacdo das matérias-primas

Nesta etapa as misturas foram preparadas para o preenchimento dos moldes.
Primeiramente, as matérias-primas foram misturadas em um saco plastico (Figura
13a) para a completa homogeneizacdo. Em seguida, foram levadas para um
misturador do tipo planetario (Figura 13b) para adicdo de agua. Vale salientar que as
misturas foram preparadas em relacao a porcentagem em volume.

O teor de umidade foi definido através de pré-testes realizados com a adicao
10% e 12% de agua. Observou-se que o teor de umidade de 12% € o ideal para
uma pressdo de compactacdo de 20MPa, pois com 10% de umidade houve uma

dificuldade de extrair a peca, que apresentava-se quebradica.
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Figura 13 — Etapa de Mistura das matérias-primas: (a) saco plastico; (b) misturador

planetario

(@) (b)

Fonte: Propria Autora

Ap6s a preparacdo das misturas e montagem da forma de prensagem, a

proxima etapa foi o preenchimento dos moldes, conforme a Figura 14.

Figura 14 — Preenchimento das cavidades do molde

Fonte: Prépria Autora
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A quantidade de massa requerida para cada molde foi determinada para
cada uma das cinco misturas, conforme a Tabela 11, sendo estas estabelecidas

para que os corpos de prova apresentassem altura de 20 mm.

Tabela 11 — Peso de cada formulagéo para preenchimento de cada molde da forma

de prensagem

Formulacdes Peso (g)
A 180
R 170
3F 185
6F 195
9F 205

Fonte: Propria Autora

3.3.2 Prensagem dos corpos de prova

Os corpos de prova foram moldados por uma prensa macho-fémea, que
possui a capacidade de produzir trés amostras a cada prensagem. Cada molde tem
dimensédo de 150 mm de comprimento, 30 mm de largura e 50 mm de espessura.

Este processo de prensagem, conforme a Figura 15, foi realizado na prensa
EMIC, que possui uma capacidade de carga de 200 kN.
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Figura 15 — Visao geral da prensa EMIC com a forma de prensagem

Fonte: Prépria Autora

As partes que compdem o molde de prensagem, bem como a sequéncia de

montagem na prensa EMIC podem ser vizualizadas na Figura 16.



55

Figura 16 — Sequéncia da montagem da forma de prensagem: (a) Chapa rosqueada

na prensa Emic; (b) Parte inferior da matriz fémea; (c) Matriz fémea; (d) Matriz

macho

(a) (b)

(©)

Fonte: Propria Autora



56

3.3.3 Compactagédo da Mistura

A pressao de compactacéo foi de 20 MPa, que corresponde a 180 kN para
duas cavidades do molde. O preenchimento foi feito nas extremidades dos moldes
(Figura 17), para uma melhor distribuicdo da carga aplicada. A presséo foi

determinada em fun¢éo da capacidade de carga da prensa, que é de 200 kN.

Figura 17 — Preenchimento nas extremidades da forma de prensagem

Fonte: Prépria Autora

Diversos autores relatam a utilizacdo de diferentes pressdes (20 MPa, 25
MPa e 30 MPa) para a compactacdo de pos de ceramica, sendo que, através da
pressdao de compactacdo de 20 MPa, ja € possivel obter uma material com
empacotamento denso, através da diminuicdo de volume dos poros e pelo
deslizamento e reordenacéao das particulas.

A velocidade adotada na etapa de compactacéao foi de 0,2 mm/minuto, e este

processo era encerrado quando a carga atingia 180 kN ou 30 mm de deslocamento.



57

3.3.4 Extracao dos corpos de prova

Posteriormente a etapa de compactacdo dos corpos de prova, foi realizada a
extracdo do material, com a ajuda de dois “tacos” de madeira apoiados em ambos o0s
lados da matriz fémea. Foi aplicada uma pequena carga para facilitar o desmolde
das ceramicas, e além disso foi colocado um pano com o intuito de preservar a peca
e amortecer a queda, impedindo o aparecimento de pequenas rachaduras. A Figura
18 ilustra este procedimento.

Figura 18 — Extracao dos corpos de prova

Fonte: Prépria Autora

Apos a extracdo dos corpos de prova, a matriz macho era retornada, para que
fosse possivel a prensagem de outras amostras. Importante salientar que nesta
etapa foi necessario colocar os parafusos na matriz fémea, para que a mesma nao

retornasse junto a matriz macho, conforme a Figura 19.
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Figura 19 — Procedimento realizado ap0s a extragdo dos corpos de prova

Fonte: Prépria Autora

3.3.5 Secagem e Sinterizacao

AplOs a prensagem dos corpos de prova, os mesmos foram medidos e
pesados e acondicionados dentro de uma camara climatica (Figura 20) para evitar a
perda de umidade acelerada, e ndo causar defeitos e imperfeicdes como o

aparecimento de trincas e rachaduras nas pecas.
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Figura 20 — Camara Climatica

Fonte: Prépria Autora

O processo inicial de secagem foi feito durante 20 dias para eliminar a agua
de forma lenta e gradual, e assim evitar tensfes e defeitos nas pecas. Durante esta
etapa, os corpos de prova foram pesados e medidos durante os 7 primeiros dias,
para controlar a perda de umidade e a retracdo dos mesmos.

Apoés a secagem inicial, o material foi colocado em estufa na temperatura de

105 + 10° C pelo periodo de 24 horas, conforme a Figura 21.



60

Figura 21 — Estufa

Fonte: Prépria Autora

Apls a secagem, 0s corpos de prova receberam o tratamento térmico em
temperatura de 1300° C. Esta temperatura foi adotada com base na pesquisa
realizada por Pereira et al. (2002), que sugerem o0 uso desta temperatura para se
obter menor porosidade e maior médulo de ruptura, assim como elevado grau de
mulitizacdo no material.

A etapa de queima foi realizada em uma mufla da marca INTI, com

capacidade de aquecimento até 1350 °C, conforme a Figura 22.
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Figura 22 — Visao geral da mufla

Fonte: Prépria Autora

Conforme a Figura 23, as amostras foram apoiadas em um tijolo refratario

para minimizar possiveis empenamentos.

Figura 23 - Posicéo dos corpos de prova na mufla

Fonte: Prépria Autora
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A rampa de aquecimento adotada foi de trés patamares, baseado nas
pesquisas de Pereira et al. (2002) e Sobrosa (2014). No primeiro patamar a taxa de
aquecimento foi de 5° C/min até a temperatura de 150° C, onde permaneceu por 10
minutos para eliminagdo da umidade superficial. Em seguida, com taxa de
aquecimento de 3° C/min até a temperatura de 500° C, onde permaneceu também
por 10 minutos para eliminacdo dos gases originados da combustédo e reagdes do
material. Posteriormente, a Ultima taxa de aquecimento foi de 5° C/min até a
temperatura de 1300° C, onde permaneceu por 30 minutos. O resfriamento foi
realizado no proprio forno apos o seu desligamento.

Durante o processo de queima foi constatado que n&o houve variacdo da
rampa de aquecimento, entre a temperatura programada e a temperatura real no
forno. Conforme a Figura 24, pode-se observar a sobreposi¢cdo da linha vermelha,

que ilustra a temperatura real, e a linha azul, a temperatura programada.

Figura 24 - Rampa de aquecimento durante a queima
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Fonte: Prépria Autora
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3.4 Ensaios nas ceramicas refratarias

Foram realizados ensaios fisicos, ensaios mecanicos e termomecanicos nas
ceramicas refratarias. Sendo que, para cada tipo de andlise, foram ensaiados trés
corpos de prova de cada mistura. Importante salientar que, apés os ensaios foi
empregado o software PAST para analise estatistica através do Método Tukey (One-
way ANOVA). Essa andlise visa, fundamentalmente verificar se existe uma diferenca

significativa entre os resultados.
3.5 Ensaios fisicos nas ceramicas refratarias

Posteriormente a queima das amostras, os corpos de prova foram analisados
guanto a absorcdo de agua, porosidade aparente, densidade de massa aparente,

retracao linear e variagcdo de massa.

3.5.1 Absorcéo de 4gua

A capacidade de absorcdo de agua esta relacionada com a quantidade de
agua em porcentagem que o0 corpo absorve apdés a queima, de acordo com a

equacao (1).
AA(%) = (@j <100 Eq. (1)
S

Onde:
AA = Absorcédo de agua (%)
Pu = peso do corpo de prova saturado (g)

Ps = peso do corpo de prova seco (g)
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3.5.2 Porosidade Aparente

O ensaio de porosidade aparente é expressado em porcentagem entre o
volume de poros abertos do corpo de prova em relacdo ao seu volume total. A
equacao (2) determina a porosidade aparente.

PA(%) = ( E‘: - m <100 Eq. (2)

Onde:

PA = Porosidade aparente (%)

Pu = peso do corpo de prova saturado (g)
Ps = peso do corpo de prova seco (g)

Pi = peso do corpo de prova imerso em agua (g)

3.5.3 Densidade de massa aparente

A densidade de massa aparente foi determinada através da equacéo (3), que

expressa o quociente do peso do corpo de prova seco pelo seu volume aparente.

Ps
DM.A=—
va Eq. (3)

Onde:
D.M.A = Densidade de Massa aparente (g/cm3)
Ps = Peso do corpo de prova seco (g)

v.a. = Volume aparente (cmd)
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Os ensaios de absorcao de agua, porosidade aparente e densidade de massa
aparente foram realizados obedecendo a norma NBR 6220 (2011). Foram utilizados
um equipamento de banho-maria com termostato digital e balanga hidrostética,
conforme ilustra a Figura 25.

Figura 25 - Equipamentos utilizados para ensaio de absorcdo de 4gua, porosidade
aparente e densidade aparente: (a) Equipamento de banho-maria; (b) Balanca
Hidrostética

(b)

Fonte: Propria Autora

Inicialmente os corpos de prova foram pesados, para, entdo, realizar a
saturacao por fervura durante 1 hora. Logo apés a fervura os corpos de prova foram
resfriados a temperatura ambiente, matendo-os sempre cobertos pela agua. Para
determinar a massa imersa, a pesagem foi feita suspendendo-se a amostra em uma
cesta presa a balanca, e em seguida a massa saturada foi determinada, retirando-se

0 excesso de agua da superficie da ceramica refrataria através de um pano umido.
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3.5.4 Determinagéo das variagdes dimensionais

Estudaram-se as varia¢cdes dimensionais ocasionadas pela perda de agua
existente. Foram investigadas as retracdes lineares e a variagdo da massa, na
secagem inicial durante os sete primeiros dias e na etapa de sinterizacao.

De acordo com o procedimento utilizado por Sobrosa (2014), a retragéo linear
pode ser calculada através da equacao (4). As dimensdes das ceramicas foram
medidas utilizando um paquimetro digital com resolucao de 0,05 mm.

Co-Cf

RL(%) = %100 Eq. (4)

Onde:
RL = Retracéo Linear (%)
Co = Comprimento inicial (cm)

Cf = Comprimento final (cm)

A variacdo de massa foi determinada através da equacéo (5), e foi utilizada

uma balanca com precisdo de 0,01 g.

Mo — Mf
—_—F X

VM (%) = 100 Eq. (5)

Onde:
VM= Variacao da massa (%)
Mo = massa inicial (g)

Mf = massa final (g)
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3.6 Ensaios mecanicos e termomecanicos nas ceramicas refratarias

Os ensaios mecanicos foram divididos em resisténcia a compressao, a tracdo
na flexdo em trés pontos, e a tracdo direta. O ensaio termomecéanico realizado foi de

resisténcia ao choque térmico.
3.6.1 Resisténcia a compressao

Este ensaio foi realizado seguindo as orientagbes da NBR 6224 (2001). A
resisténcia a compressao a temperatura ambiente (RCTA) foi determinada através

da equacéao (6).

o —B
cT A Eq. (6)

Onde:
oc = Resisténcia a compressao a temperatura ambiente (em MPa)
P = carga atingida no momento da ruptura (em N)

A = Area da sec&o transversal (em mm?)

Para a realizacao deste ensaio utilizou-se a prensa EMIC com velocidade de

0,2 mm/min. A Figura 26 apresenta a instrumentacdo deste ensaio.
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Figura 26 - Instrumenta¢do do ensaio de resisténcia a compressao

Corpo de Prova

—

Fonte: Propria Autora

O ensaio foi realizado em triplicata. As dimensbes dos corpos de prova

utilizados para este ensaio estao apresentadas na Figura 27.

Figura 27 — Dimensdes dos corpos de prova para 0 ensaio de compressao

(mm)

Fonte: Prépria Autora
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E importante salientar que os corpos de prova foram previamente capeados,
com cola Epoxi Sikadur 32, nas duas faces, para o nivelamento da superficie,
evitando assim o rompimento da amostra por cisalhamento, causado por eventuais
irregularidades na superficie.

A Figura 28 ilustra o procedimento empregado no capeamento.

Figura 28 — Etapas do capeamento: (a) corpos de prova secando; (b) corpos de
prova capeados ap0s 24 horas de secagem

(@) (b)

Fonte: Propria Autora

3.6.2 Resisténcia atracdo na flexdo em trés pontos

A resisténcia a tracdo na flexdo foi analisada por testes de flexdo em trés
pontos, seguindo orientacdes da NBR 5014 (2012) e determinada pela equacéao (7).

3PL
O :2ah2 Eq. (7)
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Onde:

o, = Resisténcia a flexao a trés pontos (MPa)

P = Carga atingida no momento da ruptura (N)
L = Distancia entre os apoios (mm)

a = Largura do corpo de prova (mm)

h = Altura do corpo de prova (mm)

O ensaio foi realizado utilizando-se uma maquina de ensaio universal marca

Shimadzu, com capacidade de carga de 5 kN, conforme a Figura 29.

Figura 29 — Equipamento para ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos

Fonte: Prépria Autora

As dimensdes dos corpos de prova utilizados para este ensaio estdo

apresentadas na Figura 30. A velocidade adotada foi de 0,15 mm/minuto.
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Figura 30 — Dimensdes dos corpos de prova para o ensaio de flexao (mm)

Fonte: Prépria Autora

Posteriormente ao ensaio de flexdo, as ceramicas ensaiadas foram
analisadas no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) pelo Instituto de Pesquisa
e Desenvolvimento (IDEA) da PUCRS. O objetivo deste ensaio é analisar a presenca
de porosidade na microestrutura do material, assim como de analise da superficie do
material.

Como essas amostras nao sao condutoras, foi necessario que a superficie a
ser observada fosse recoberta por uma camada de ouro com 80 segundos de
exposicao, conforme a Figura 31, realizado pelo Instituto Tecnolégico em Ensaios e
Seguranca Funcional (FUSE) da UNISINOS.
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Figura 31 — Amostras metalizadas com ouro

Fonte: Propria Autora

3.6.3 Resisténcia a tracao direta

A resisténcia a tracdo direta foi determinada utilizando a metodologia
desenvolvida por Marangon (2011) em concreto, pois ndo existe normativa vigente
para ensaio de resisténcia a tracao direta para ceramica.

Este ensaio foi realizado utilizando-se a prensa EMIC, mesmo equipamento
empregado para a prensagem das amostras.

Primeiramente foi adaptado do trabalho de Sobrosa (2014) um acessorio,
conforme a Figura 32, para prender o corpo de prova na garra pneumatica da

maquina de ensaio.
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Figura 32 - Acessorio de fixacdo do corpo de prova a garra pneuméatica
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Fonte: Propria Autora
Foram confeccionadas placas de aco para conectar as amostras ao sistema

rigido. As placas foram coladas na amostra através da resina Epoxi Sicadur 32,
utilizando um gabarito (Figura 33), com o intuito de assegurar o alinhamento.

Figura 33 — Sistema de colagem das amostras
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Fonte: Propria Autora

Os corpos de prova foram instrumentalizados com Strain Gages de 30 mm,

uniaxial, conforme a Figura 34.
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Figura 34 — Strain gage colado no corpo de prova

Fonte: Propria Autora

O ensaio foi equipado com LVDT marca HBM modelo WA-10 e sistema de
aquisicdo de dados HBM spider para a leitura das aberturas de fissuras em funcéo

da carga aplicada. A Figura 35 ilustra o aparato utilizado neste ensaio.

Figura 35 — Instrumentacdo do ensaio de resisténcia a tracao direta: (a) Viséo geral

do ensaio; (b) Visdo aproximada do corpo de prova

Fonte: Propria Autora

As dimensdes dos corpos de prova utilizados para este ensaio foram as
mesmas dos corpos de prova empregados para o ensaio de flexdo em trés pontos. A

velocidade adotada para este ensaio foi de 0,1 mm/min.



75

3.6.4 Tenacidade

A tenacidade é uma medida de quantidade de energia que um material pode
absorver antes de fraturar. De acordo com o procedimento empregado por
Marangon (2011), a tenacidade pode ser obtida através da equacéao (8).

T= Eq. (8)

Onde:

A = Area sob a curva

T = Tenacidade até a deformacgéo maxima (KJ/m?)
b = largura da sec¢é&o transversal da amostra

h = altura da sec¢éo transversal da amostra

No presente estudo, foram calculados valores de tenacidade referentes a
diversos deslocamentos. Além da tenacidade a compressdo, também foram
estimadas as tenacidades a tracdo direta e a flexdo em trés pontos. Os
deslocamentos definidos para o célculo de tenacidade foram os seguintes:

- Ensaios de compresséao: deslocamento de pico (até a ruptura do material) e
deslocamento até 3 mm;

- Ensaio de tracao direta: deslocamento de pico;

- Ensaio de tracdo na flexdo em trés pontos: deslocamento de pico e

deslocamento até 2 mm.

3.6.5 Resisténcia ao choque térmico

Este ensaio foi realizado seguindo as especificacdes da NBR 13202 (1997).
Para o aquecimento dos corpos de prova foi utilizado o mesmo forno adotado na
etapa de sinterizacdo. Para cada ciclo, os corpos de prova permaneceram na
temperatura de 1200° C por 10 minutos, sendo imediatamente removidos e langados

em um tanque contendo agua, onde permaneceram por 5 minutos.
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Em seguida, foram removidos e, depois de 5 minutos na temperatura
ambiente, foram levados novamente ao forno para um novo ciclo. A Figura 36 ilustra

0 procedimento realizado.

Figura 36 — Etapas do ensaio de resisténcia ao choque térmico: (a) Material sendo
retirado do forno; (b) Material sendo colocado no tanque de resfriamento com agua.

Fonte: Propria Autora

A resisténcia ao choque térmico foi determinada através da equacéao (9):

r.c.t=A/B Eq. (9)

Onde:
A - é o numero do ciclo onde surgiu a primeira trinca;

B - € o numero do ciclo onde ocorreu a ruptura total do corpo de prova.
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4 RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados o0s resultados dos ensaios fisicos,

mecanicos e termomecanicos.

4.1 Caracterizacao das matérias-primas

Nesta secdo sdo apresentados o0s resultados da andlise mineraldgica

realizada nas misturas.

4.1.1 Difracao de raio X

A Figura 37 apresenta o espectro de difracdo para a SCA, indicando uma

estrutura predominantemente amorfa.

Figura 37 — Espectro de difracdo de raio X da SCA
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Fonte: Prépria Autora
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A Figura 38 ilustra os resultados da difracédo de raios X antes da queima, para

cada uma das cincos misturas.

Figura 38 — Espectro de difracbes de raios X antes da queima: (a) Argila; (b)
Referéncia; (c) 3% de fibra; (d) 6% de fibra; (e) 9% de fibra
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Fonte: Prépria Autora

Os resultados das difracbes de raio X mostraram que as misturas
apresentaram, basicamente, a composi¢ao de quartzo e caulinita, exibindo um pico
de montmorilonita.

A Figura 39 apresenta os resultados apés a queima das amostras. E
importante salientar que, para a execucdo deste ensaio, as ceramicas apos a
gueima foram moidas, porém, ndo foi possivel moer as fibras, por isso, nos
resultados apresentados ndo ha nenhuma contribuicdo da fibra na formacdo de

fases.
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Figura 39 — Espectro de difragbes de raios X apdés a queima: (a) Argila; (b)

Referéncia; (c) 3% de fibra; (d) 6% de fibra; (e) 9% de fibra
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Fonte: Prépria Autora

Apoés a sinterizacdo a 1300° C, as ceramicas apresentaram transformacoes
em suas fases mineraldgicas. A composi¢cdo das misturas mostrou basicamente as
fases de mulita e quartzo, e a partir da substituicdo de argila por SCA ocorreu o
surgimento de um pico de cristobalita, conforme mostra a Figura 39b.

A presenca do quartzo deve-se provavelmente ao fato de a temperatura de
sinterizacdo utilizada de 1300° C e/ou o tempo de sinterizacdo terem sido
insuficientes para que ocorresse a transformacéo desta fase. Observou-se também a
formacdo do pico de cristobalita, em funcdo da cristalizacdo da silica livre com a
substituicdo da argila pela silica.

A formacéo de picos de mulita € devida ao fato de que a reacao ocorrida entre
a alumina e a silica presentes na mistura atingiu a estequeometria dessa fase

cristalina, a qual corresponde a 3AI,03.2Si0Os.



82

4.2 Ensaios fisicos nas ceramicas refratarias

4.2.1 Absorcdo de agua, porosidade aparente, densidade de massa aparente e
variagdes dimensionais

A Tabela 12 apresenta os resultados obtidos com os ensaios de absor¢éo de
agua, porosidade aparente, densidade de massa aparente e as variacdes

dimensionais apds a queima das amostras.

Tabela 12 - Resultados de absorcdo de agua, porosidade aparente, densidade de

massa aparente, retracao linear e variacdo de massa

Ceramicas Absorcéo de Porosidade  Densidade de Retracéo Variacao
Refratarias Agua (%) aparente (%) massa linear (%) de massa
aparente (%) (%)
4,92 +0,21 11,31+ 0,43 2,13 +0,02 969+0,24 7,38+0,13
R 3,93+0,42 8,90 + 0,93 2,27 + 0,006 11,36 £+ 0,30 8,26 £ 0,17
3F 4,54 + 0,35 10,71 £ 0,77 2,37 +£0,01 9,03+0,41 6,49 + 0,11
6F 5,03 + 0,53 12,40+ 1,20 2,47 £ 0,03 7,44+058 5,74+0,07
oF 5,03+ 0,28 12,99 + 0,69 2,58 + 0,004 5,90+0,32 5,04+0,17

Fonte: Prépria Autora

E possivel observar que a substituicdo da argila caulim pela SCA promoveu
um aumento significativo na densidade da mistura, devido ao melhor
empacotamento, proporcionando, dessa forma, menor porosidade e absorcdo do
material.

Em relacdo ao aumento da densidade nas misturas com fibras, percebe-se
gue isto ocorreu devido a massa especifica das fibras (7,8 g/cm3) ser maior que a
massa especifica da argila caulim (2,5 g/cm3) e da silica (2,03 g/cm3). Sendo assim,
€ importante destacar que este aumento nao foi em funcdo do melhor
empacotamento da mistura, pois, como pode ser observado, houve um aumento na
porosidade e na absorcdo do material. As Figuras 40 e 41 apresentam os resultados

graficamente.



Figura 40 - Resultados de porosidade aparente e absorcéo de agua
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Figura 41 - Resultados de densidade de massa aparente
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Os resultados de retracdo linear e a variagdo de massa ap0s a queima,
apresentados na Figura 42 e Tabela 13, indicam que a incluséo de fibras de ago
proporcionaram reducado significativa na retragdo linear e na variagdo de massa,

guando comparado a ceramica de referéncia.

Figura 42 — Variacdo de massa e retracao linear apds a queima
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Fonte: Prépria Autora

Tabela 13 — Reducéao da retracao linear e variagdo de massa nas amostras com

fibras
Ceramicas Retracgéo linear (%) Variagdo de massa
Refratarias (%)
3F 20,52 21,42
6F 34,50 30,51
oF 48,06 39,01

Fonte: Prépria Autora
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E possivel observar que, com a substituicdo de argila por SCA, houve um
aumento significativo de aproximadamente 12,1% na variagdo de massa e de 18,4%
na retracdo linear. Este resultado leva a conclusdo de que, devido & maxima
densidade de empacotamento da mistura de referéncia, o0s canais internos
existentes entre as particulas diminuiram, dificultando a eliminagcédo de agua durante
0 processo de secagem, aumentando, assim, o gradiente de umidade no interior do
produto e provocando, dessa forma, maiores retracbes. Conforme pode ser
visualizado na Figura 43.

Figura 43 — Retracdo linear entre as ceramicas ap0s a queima

Fonte: Prépria Autora

Além da andlise apés a queima, também foram analisadas a retracao linear e
a variacdo de massa, durante a secagem inicial nos 7 primeiros dias, conforme a
Figura 44. Os resultados indicam que se obteve maior retracao linear e variacao de
massa na ceramica de referéncia. Em contrapartida, a medida que aumentou o teor

de fibras, as variacdes foram significativamente menores.
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Figura 44 — Resultados de: (a) Retracdo linear (%); (b) Variagdo de massa (%)
durante os 7 primeiros dias
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Fonte: Propria Autora

4.3 Ensaios mecanicos e termomecanicos nas ceramicas refratarias

Nesta secdo sdo apresentados os resultados dos ensaios mecanicos de
resisténcia a compressao, a tracdo direta, a flexdo e ensaio termomecanico de

resisténcia ao choque térmico.

4.3.1 Resisténcia a compressao

A Figura 45 e a Tabela 14 apresentam os resultados do ensaio de resisténcia
a compressao.
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Figura 45 — Resisténcia média & compressao
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Fonte: Propria Autora

Tabela 14 — Resultados da resisténcia a compressao

Ceramicas Resisténcia média a Coeficiente de
Refratarias compresséao (MPa) Variacao
(%)
A 270,94 + 1,43 0,53
R 266,93 + 0,39 0,14
3F 243,02 + 3,26 1,34
6F 247,99 + 5,28 2,13
oF 259,10 + 5,41 2,09

Fonte: Prépria Autora

A resisténcia média a compressdo variou de 270,94 MPa na ceramica de
argila caulim para 266,93 MPa na ceramica de referéncia, resultando em uma
reducdo da resisténcia a compresséo de 1,48%. Segundo a andlise estatistica, ndo
houve diferenca significativa entre as ceramicas A e R, indicando que a mistura R

pode ser feita sem perda de resisténcia.
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Em relagdo as ceramicas com fibras, quando comparadas a ceramica de
referéncia, esta reducéo ficou de 8,95% para a ceramica com 3% de fibra, 7,09%
para a ceramica com 6% de fibra e 2,93% para a ceramica com 9% de fibra. De
acordo com a andlise estatistica, ndo houve diferenca significativa entre a ceramica
R e 9F. Em outras palavras, conforme aumentou-se a substituicdo da mistura por

fibras de aco néo foi alterado a resisténcia & compressao.

Comportamento a compress&o

Curvas tipicas de Tensao X Deslocamento referentes aos materiais ensaiados

a compressao sao apresentadas na Figura 46.

Figura 46 — Curvas tipicas obtidas no ensaio de compressao
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Fonte: Prépria Autora

Os resultados obtidos no ensaio de resisténcia a compressdao demonstram
gue a ceramica com argila e a ceramica de referéncia apresentaram uma ruptura de
forma fragil. Importante salientar que a ceramica com argila, apresenta-se de forma
mais rigida e dura, pois a curva apresenta um angulo um pouco maior entre a reta
tangente a curva em relacdo a abscissa, do que para a ceramica de referéncia.

As ceramicas com fibras exibiram uma ruptura de forma quase dductil.
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Através das curvas Tensao X Deslocamento, foram obtidos os valores de
tenacidade de pico referente ao deslocamento de pico e tenacidade até o
deslocamento de 3mm, conforme Tabela 15.

Tabela 15 — Resultados médios da tenacidade a compresséao

Ceramicas Deslocamento Tenacidade de Coeficiente Tenacidade Coeficiente

Refratarias de Pico (mm) Pico (KJ/m2) de Variacao (até 3 mm) de
(%) (KI/Im?) Variagao

(%)

A 1,37 £ 0,05 0,42 £+ 0,01 4,08 - -

R 1,41+ 0,19 0,42 + 0,07 16,7 - -

3F 1,44 + 0,09 0,47 +0,05 11,90 0,85 + 0,05 5,88

6F 1,39+0,10 0,52 + 0,09 17,30 0,83 0,03 3,68

oF 1,59 + 0,10 0,53 + 0,02 5,21 1,01 + 0,08 8,62

Fonte: Propria Autora

Segundo a andlise estatistica ndo houve alteracdo significativa nos valores
das tenacidades.

A Figura 47 mostra os corpos de prova apds o ensaio de compressao, sendo
possivel observar a influéncia dos teores de fibras. Percebe-se que, quando séo
utilizados maiores teores de fibra, melhor é o desempenho em interceptar a fissura,
evitando assim a propagacdo das mesmas.

Figura 47 — Imagem dos corpos de prova apés a ruptura a compressao

Fonte: Propria Autora
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4.3.2 Resisténcia a tracdo direta

A Figura 48 e a Tabela 16 apresentam os resultados obtidos através do

ensaio de resisténcia a tracéo direta.

Figura 48 — Resisténcia média a tracao direta
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Fonte: Prépria Autora

Observa-se uma melhora significativa de aproximadamente 181,9% da
resisténcia a tracao direta na ceramica de referéncia, quando comparada a ceramica
de argila. As amostras com fibras resultaram em valores significativamente
superiores em relagcdo a amostra sem silica, mas inferiores a amostra de referéncia,

conforme pode ser observado na Tabela 16.
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Tabela 16 — Resultados médios da resisténcia a tracéo direta

Ceramicas Resisténcia média atracdo Coeficiente de Variagéo
Refratarias direta (MPa) (%)

A 0,72 £ 0,04 6,36

R 2,03+0,04 2,21

3F 1,17 £ 0,02 1,76

6F 1,16 + 0,009 0,85

9F 1,09 + 0,07 7,09

Fonte: Prépria Autora

Comportamento a tragéo direta

A Figura 49 apresenta as curvas tipicas obtidas no ensaio de tragao direta, onde

observam-se rupturas do tipo fragil.

Figura 49 — Curvas tipicas obtidas no ensaio de tracdo direta
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Fonte: Prépria Autora
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Através das curvas de Tensdo X Deformacdo, foram obtidos os valores de
tenacidade de pico referentes ao deslocamento de pico, e modulo de elasticidade,
conforme a Tabela 17.

Tabela 17- Resultados médios da tenacidade a tracéo direta e modulo de

elasticidade
~ Ceramicas  Deformagdo Tenacidadede Coeficiente  Mé6dulo de Coeficiente
Refratarias de pico pico (KJ/mz?) de Variacdo Elasticidade de
(um/m) (%) (GPa) Variacao
(%)
A 106,51 £10,44 0,015 + 0,001 7,03 6,85+1,17 17,17
R 175,68+ 1,59 0,075 £ 0,0007 0,88 11,46 £ 0,30 2,67
3F 179,91 + 3,13 0,042 + 0,003 8,31 6,41 + 0,26 4,06
6F 285,86 +3,52 0,066 + 0,003 4,40 4,05 + 0,07 1,78
oF 312,30+ 14,18 0,068 + 0,003 4,66 3,562 +£0,29 8,46

Fonte: Prépria Autora

Observa-se um aumento significativo de aproximadamente 400% na
tenacidade para a ceramica de referéncia, quando comparada a ceramica de argila.
Em contrapartida, a ceramica de referéncia apresentou-se mais dura e rigida, pois a
curva mostra um angulo maior entre a reta tangente a curva em relacdo a abscissa,
conforme se observa através do modulo de elasticidade na Tabela 16.

A andlise estatistica também indicou que, existe uma diferenca significativa na
tenacidade de pico da amostra de referéncia quando comparado as ceramicas com
3% e 6%, dessa forma, ndo é alterado a tenacidade da amostra com 9% de fibra.

Em relacdo ao modulo de elasticidade, ndo houve variacdo significativa entre
as ceramicas A e 3F, fato este associado a sobreposicdo dessas curvas no
comportamento Tensdo X Deformacdo.

No que concerne ao deslocamento de pico, a ceramica com 9% de fibra
obteve um aumento significativo na deformacéo, aproximadamente 77,77%, quando
comparada a ceramica de referéncia, e um aumento de 193,24% quando comparada

a amostra de argila.
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Analisaram-se as curvas tipicas Tensdo X Abertura de fissura, e foi possivel
observar que apenas a ceramica com 6% de fibra, conforme a Figura 50, conseguiu
apresentar uma abertura de fissura mais gradual. Conclui-se que esse teor
volumétrico de fibra foi capaz de retardar a abertura de fissura a partir da tensao de
0,3 MPa.

Figura 50 — Curva tipica: Tensdo X Deformacé@o e Tensdo X Abertura de fissura.
Obtida no ensaio de tracao, realizado nas ceramicas com 6% de fibra.
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Fonte: Propria Autora

A Figura 51 mostra o modo de fratura tipico dos corpos de prova ensaiados a
tracao direta. Observou-se que as amostras apresentaram a formacéo de uma Unica

fissura.

Figura 51 — Forma de fratura tipica dos corpos de prova ensaiados a tracao direta

Fonte: Propria Autora



94

4.3.3 Resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos

A Figura 52 e a Tabela 18 apresentam os resultados obtidos através do
ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos. Observam-se um aumento
significativo da resisténcia a flexdo na cerdmica de referéncia e uma reducao
significativa da resisténcia nas amostras com fibras de ago. Levando em conta o
desvio padrdo, pode-se considerar que ndo houve diferenca significativa na

resisténcia, conforme variou-se o teor volumétrico de fibras.

Figura 52 — Resisténcia a tracao na flexdo em trés pontos
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Fonte: Prépria Autora

Tabela 18 — Resultados da resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos

Ceramicas Resisténcia média a Coeficiente de
Refratarias flexdo (MPa) Variagao (%)
A 24,41 +0,11 0,43
R 28,34 + 0,92 3,24
3F 14,12 + 0,69 4,90
6F 13,95 + 0,39 2,83
oF 13,55+ 0,30 2,26

Fonte: Prépria Autora
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Comportamento a flexao

Curvas tipicas Forca X Deslocamento referentes aos materiais ceramicos

ensaiados sob flexao sdo mostradas na Figura 53.

Figura 53 — Curvas tipicas obtidas do ensaio de flexdo em trés pontos
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Fonte: Prépria Autora

Observa-se que as curvas de flexdo para as ceramicas sem fibras ocorreram
de forma totalmente fragil, apesar de a ceramica de referéncia apresentar maior
resisténcia a flexao.

No que concerne as ceramicas com fibras, observa-se que a ceramica com
3% de fibra obteve uma carga de ruptura de 1295N, tendo uma capacidade de carga
residual em aproximadamente 439N, constatando-se dessa forma uma ruptura
guase fragil. J& a ceramica com 6% de fibra obteve uma carga maxima de 1252N e
uma capacidade residual em aproximadamente 1165N, enquanto que a ceramica
com 9% de fibra obteve uma carga maxima de 1238N e capacidade residual em
1228N. Dessa forma, pode-se concluir que, conforme aumenta-se o teor de fibras,
maior é a tendéncia da ceramica em apresentar um comportamento ductil, pois
existe uma maior quantidade de fibras que podem interceptar a fissura, evitando

assim a propagacéo das mesmas.
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Através das curvas tipicas Forca X Deslocamento obtidas do ensaio de flexdo
em trés pontos, foi possivel analisar a tenacidade de pico referente ao deslocamento
de pico e a tenacidade até o deslocamento de 2 mm, conforme é apresentado na
Tabela 19.

Tabela 19 — Resultados médios da tenacidade a flexao

Ceramicas Deslocamento Tenacidade de Coeficiente Tenacidade Coeficiente

Refratarias de Pico (mm) Pico (KJ/m2) de Variacao (até 2 mm) de
(%) (KJ/m2) Variacao
(%)
0,35 + 0,00 0,09 + 0,003 3,75 - -
R 0,42 + 0,01 0,12 + 0,005 4,25 - -
3F 0,33+0,01 0,08 + 0,004 5,17 0,22 + 0,04 22,30
6F 0,37 + 0,05 0,09 + 0,007 7,80 0,40 +0,08 21,51
oF 0,43 +0,04 0,10 + 0,01 15,37 0,48 + 0,02 4,48

Fonte: Propria Autora

Analisando-se os resultados apresentados na Tabela 19, nota-se que a
ceramica de referéncia obteve uma maior tenacidade de pico. Este resultado é
ligeiramente maior para a ceramica com 9% de fibra, porém a analise estatistica ndo
identificou influéncia significativa.

Em relacdo a tenacidade para o deslocamento de 2 mm, observa-se um
aumento significativo de aproximadamente 82% para a amostra com 6% de fibra e
118,2% para a amostra com 9% de fibra, em relacdo a amostra com 3% de fibra.

A Figura 54 mostra a forma de ruptura dos corpos de prova ensaiados a
flexdo em trés pontos. Observa-se que a fratura sempre ocorre no ponto de
momento maximo. As amostras sem fibras apresentaram um modo de ruptura fragil.
Importante salientar que, apés o término do ensaio, as amostras com fibras nao
separaram-se, ou seja, as fibras tiveram forte influéncia no controle da abertura de

fissura, mostrando-se bastante eficientes no aumento da ductilidade do material.
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Figura 54 — Forma de fratura dos corpos de prova ensaiados a flexao

I
Fonte: Propria Autora

4.3.4 Resisténcia ao choque térmico

A Tabela 20 apresenta os resultados de resisténcia ao choque térmico das

diferentes amostras, obtidos através da equacéo (09).
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Tabela 20 — Resultados do ensaio de choque térmico

Ceramicas Resisténcia N° do cicloda N°do ciclo de
Refratarias média ao choque primeiratrinca ruptura

térmico (r.c.t)

Argila 1
Al25 1 1
Al26 1 1
AI28 1 1
Referéncia 1
R/1 1 1
R/5 1 1
R/6 1 1
3% de Fibra 0.25
3F/8 4 18
3F/9 5 18
3F/29 4 18
6% de Fibra 0.27
6F/4 5 18
6F/7 5 18
6F/13 5 19
9% de Fibra 0.36
9F/6 6 16
9F/14 6 16
9F/23 6 17

Fonte: Prépria Autora

Observa-se, através dos resultados, que as ceramicas constituidas de argila
caulim e com substituicdo de argila pela SCA (amostra R) romperam bruscamente,
sem apresentar trincas previamente, o que demonstrou uma ruptura fragil, conforme

a Figura 55.
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Figura 55 - Casos tipicos de ruptura das amostras de argila caulim e referéncia
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Fonte: Prépria Autora

Em contrapartida, as ceramicas com substituicdo da mistura de referéncia por
fibras em teores de 3%, 6% e 9% apresentaram-se altamente dicteis. As ceramicas
com 3% de fibra e 6% de fibra apresentaram melhor desempenho frente ao choque
térmico, pois o intervalo do ciclo entre a primeira trinca e a ruptura da amostra foi

maior. A Figura 56 apresenta o modo de fratura das amostras com fibras.
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Figura 56 - Casos tipicos de fissuracdo e ruptura das amostras de 3% de fibra, 6%
de fibra e 9% de fibra
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Fonte: Prépria Autora

Importante salientar que a ruptura das amostras contendo fibras ocorreu na
extremidade dos corpos de prova, fato este devido a regido central dessas amostras
se resfriar mais lentamente do que regides extremas, por isso o gradiente térmico na
extremidade é um pouco maior do que nha regido central, sendo dessa forma mais
intenso o efeito do choque térmico, o que resultou em larguras de fissuras maiores,

provocando, assim, a ruptura do material.

4.4 Microscopia Eletrénica de Varredura — MEV

As imagens de superficie (SE) foram realizadas com magnificacdo de 50x,
500x, 1000x e 2000x, com uma distancia de trabalho (WD) de 10 mm, e 20 KV,

conforme as Figuras 57 a 60.
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Figura 57 — Micrografia em MEV com magnificacdo de 50x: (a) Argila; (b) Referéncia;
(c) 3% de fibra; (d) 6% de fibra; (e) 9% de fibra
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Fonte: IDEA - PUCRS

Figura 58 — Micrografia em MEV com magnificacdo de 500x: (a) Argila; (b)
Referéncia; (c) 3% de fibra; (d) 6% de fibra; () 9% de fibra
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Figura 59 — Micrografia em MEV com magnificacdo de 1000x: (a) Argila; (b)
Referéncia; (c) 3% de fibra; (d) 6% de fibra; (e) 9% de fibra
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Fonte: IDEA - PUCRS

Figura 60 — Micrografia em MEV com magnificacdo de 2000x: (a) Argila; (b)
Referéncia; (c) 3% de fibra; (d) 6% de fibra; () 9% de fibra
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As microscopias revelaram o crescimento do nivel de vitrificagdo das
particulas na ceramica de referéncia, devido ao crescimento de superficies lisas,
continuas e compactas, as quais sdo caracteristicas de matrizes vitreas. Com a
ampliacdo das imagens em 2000x, € possivel identificar melhor o nivel de
vitrificacao.

Bergaman e Braganca (2004) relatam que a formacgdo de fase liquida
proporciona a retracdo das pecas, reduzindo a porosidade, e esta fase deve
preencher os poros, trincas e defeitos.

Constatou-se que, a medida que aumentou-se o teor volumétrico de fibras, a
guantidade de poros também aumentou e, além disso, percebe-se que a vitrificacdo
jA ndo é tdo expressiva, possivelmente, pela substituicdo da mistura de referéncia
(80% de argila caulim e 20% de silica) por fibras de aco, apresentando uma textura
mais rugosa.

As micrografias também apresentam um detalhe em gréo, com seu contorno
bem delineado, o que sugere ser um grao de quartzo. A mulita, segundo Sadik et al.
(2014), pode apresentar-se na forma de escamas (mulita primaria) ou de agulhas
(mulita secundaria). Através das imagens nao foi possivel a identificacdo dessas
fases; talvez, se a microestrutura sofresse um ataque quimico, permitiria a melhor
visualizacdo de fases pela alteracdo do contraste da coloracdo da superficie,
conforme mencionado por Bergman e Braganca (2004).

A presenca de bolhas de gas é identificada nas microestruturas. Essas bolhas
surgem da expansao dos gases, e sao representadas por bolhas aprisionadas na
fase vitrea. A micrografia da Figura 59b ilustra a identificacdo de cada uma dessas
fases.

No que diz respeito a interface fibra-matriz, podem-se observar alguns vazios
nas micrografias com 50x de magnificacédo realizadas nas amostras com 6% de fibra
e 9% de fibra. Estes vazios, possivelmente, correspondem as fibras arrancadas da
matriz. Segundo Bentur e Mindes (2007), com o aumento do deslocamento, a fibra

sera arrancada do lado em que tiver menos embutida.
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5 DISCUSSOES DOS RESULTADOS

Foi observado, nos resultados, o aumento da resisténcia mecanica na
ceramica de referéncia, possivelmente pela diminuicdo da porosidade do material e
consequentemente pelo aumento da densidade de empacotamento. E importante
enfatizar que este resultado corrobora com o0s resultados encontrados nas
micrografias analisadas no MEV, pois o material de referéncia apresentou menor
guantidade de poros.

Além disso, a ceramica de referéncia apresentou maior retracdo nas pecas.
Segundo Bergman e Braganca (2004), em altas temperaturas ha formacao de fase
liquida, que resulta em maior retracdo das pecas. Possivelmente, esta fase liquida
formada foi favorecida pela quantidade de quartzo presente, pois percebe-se que, ao
substituir a mistura de referéncia por fibras de aco, houve uma diminuicdo da
retracao das pecas e do nivel de vitrificacdo do material e, além disso, um aumento
da porosidade.

Dessa forma, constatou-se que seria mais adequada a adicao de fibras, para
nao ocorrer alteracdo na formacao de fases e comprometer a resisténcia do material,
gue é fortemente influenciada pela porosidade.

No que se refere ao ensaio de compressao, pode-se dizer que as ceramicas
sem fibras apresentaram uma forma de fratura totalmente fragil, enquanto que as
ceramicas com fibras apresentaram um modo de fratura quase ductil. Vale salientar
gue nao houve uma diferenca significativa no modo de fratura e na tenacidade, a
medida que aumentou-se o teor de fibras.

Em relacdo a resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos, foi possivel
observar que, levando em conta o desvio padrdo, ndo houve uma diferenca
significativa na resisténcia mecéanica a flexdo nas ceramicas com fibras, porém
notou-se que o comportamento da ceramica com 9% de fibra teve melhor
desempenho no controle da abertura de fissura no estagio pos-fissuracao.

No que tange ao ensaio de tracdo direta, percebeu-se que a ceramica com
9% de fibra obteve uma maior deformacédo. Porém, apenas a ceramica com 6% de

fibra conseguiu apresentar uma abertura de fissura mais gradual.
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No ensaio de choque térmico as ceramicas com fibras apresentaram-se
altamente dlcteis em comparacdo as ceramicas sem fibras. As ceramicas com 3%
de fibra e 6% de fibra apresentaram melhor desempenho frente ao choque térmico.

Em relacdo as caracteristicas da fibra, pode-se dizer que o comprimento da
fibra e o volume de fibra adicionados foram alguns dos fatores que influenciaram nos
resultados. O comprimento da fibra néo teve boa aderéncia na matriz, pois, com o
aumento do deslocamento, a fibra foi arrancada do lado em que estava menos
embutida, isto em raz&o da tensédo de arrancamento, em fungdo de o comprimento
de fibra n&o ser suficiente para produzir uma tensao maior que a resisténcia da fibra.

Portanto, sdo necessérias fibras mais longas, de modo que a aderéncia na
matriz seja maior, esperando-se assim um gasto energético maior para o
arrancamento de fibra.

No que diz respeito ao volume de fibras, pode-se dizer que o volume de fibras
foi menor que o volume critico, pois, no momento em que deu-se a ruptura do
material, ocorreu uma queda na carga que o material tem capacidade de suportar,
tendo, dessa forma, uma ruptura quase ductil. Por isso, € necessario que o volume
de fibras seja maior que o volume critico de fibras, para que o material tenha a
capacidade aceitar niveis de carregamentos crescentes, mesmo apos a ruptura do
compasito.

Constatou-se, que a substituicdo de argila caulim por silica da casca do arroz
€ viavel, pois promoveu aumento da resisténcia do material, embora o
comportamento seja totalmente fragil.

Em relacdo as ceramicas com fibras, ndo houve diferenca significativa entre
a resisténcia mecanica, porém foi identificado aumento significativo na ductilidade do
material com 9% de fibra, quando submetido ao ensaio de tracdo direta e a tracao
na flexdo em trés pontos. Isto devido, a maior quantidade de fibras que podem
interceptar a fissura, evitando a propagacdo das mesmas. No que concerne ao
controle da abertura de fissura apenas a ceramica com 6% conseguiu apresentar

uma abertura de fissura mais gradual.
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Em relacdo ao ensaio de choque térmico, as ceramicas com menor
guantidade de fibras (3% e 6%) obtiveram melhores resultados, provavelmente
devido a ceramica com 9% de fibra apresentar maior quantidade de fibras na
superficie, e, com isso, maior o grau de condutividade térmica no material, sendo

assim maior a intensidade do choque térmico.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Com base nos resultados obtidos a partir dos ensaios realizados nos corpos
de prova, algumas conclusdes sobre as propriedades mecanicas e termomecanicas
desses materiais foram elaboradas, bem como sugestdes para trabalhos futuros sao

apresentadas a seguir.

6.1 Conclusdes

- Foi encontrada maior resisténcia mecanica para a ceramica de referéncia (80% de
argila e 20% de silica), devido a diminuicdo da porosidade e aumento do nivel de
vitrificacao.

- A ceramica de referéncia apresentou maior retracdo nas pecas, possivelmente
devido a formacéo de fase liquida.

- O volume de fibras foi insuficiente para promover niveis de carregamentos
crescentes apos a ruptura do compaosito.

- O comprimento da fibra néo foi capaz de promover uma boa aderéncia na matriz,
promovendo, dessa forma, o arrancamento das fibras.

- A ceramica com 9% de fibra obteve melhor desempenho em relacdo a melhoria na
ductilidade, em razdo do maior grau de deformacdo do material at¢ 0 momento de
ruptura.

- A ceramica com 6% de fibra conseguiu apresentar uma abertura de fissura mais
gradual no ensaio de resisténcia a tracao direta.

- As ceramicas com 3% de fibra e 6% de fibra apresentaram melhor desempenho
frente ao choque térmico.

- Fica constatada a possibilidade de uso da cinza da casca do arroz produzida pela
Silica Verde do Arroz Ltda. juntamente com fibras de aco para producao de materiais
ceramicos refratarios, uma vez que apresentam composicdo quimica e mineralégica

adequadas para este fim.
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6.2 Sugestdes para trabalhos futuros

Entre algumas sugestdes, podem ser citadas as seguintes:

- Realizar a sinterizacdo do material utilizando-se tempos e temperaturas
diferentes dos empregados no presente trabalho, para analisar a microestrutura e as
fases formadas.

- Utilizar argila com maior porcentagem de alumina para buscar a formacao
de maior quantidade de mulita.

- Analisar diferentes teores volumétricos acima de 9% de fibra, com o intuito
de chegar ao volume critico de fibras.

- Analisar diferentes comprimentos de fibra, para obter maior aderéncia na

matriz.
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ANEXOS



ANEXO A - Caracteristicas das fibras de aco

krampe

Krampe GmbH & Co.- KG Pferdekamp 6-8 - D-59075 Hamm Krampe
Strahitechnik
GmbH & Co. KG
Pferdekamp 6-8
N.50N75 Hamm

Produktbeschreibung / Product Description Postanschrift

Postfach 41 10
fiir / for D-59039 Hamm

Stahlfaser / Steel Fibre Telefon

+49 (0)2381.977977
Telefax

0,16 x 6 mm +49 (0)2381.977955
b

Internet
www.krampe.com
E-Mail
info@krampe.com

Datum
getref;  Werkstoff-Nr.: / Material-No.: 82D / WN.: 1.0626 :;:i‘::e‘:“ Verband
Normen / Standards: EN 10016-2 Stahlfaser-
Oberflache / Surface: vermessingt / brass
ct b2 zung / Chemical Composition:
C Si Mn P S
| 0,80-0,85 0,10 - 0,30 0,50 - 0,80 <0,035 » 0,035
(Massenanteil in % / Portion of mass in %)
Zugfestigkeit / Tensile Strength: >2.200 N/mm?
Schmelzpunkt / Melting Point: ~ 1500 °C
Oxidati -atur / Oxidati ature: ./. (zyklisches Aufheizen / heat-up cyclical)

./. (gleichformiges Aufheizen / uniform temperature stress)

Fasergeometrie / Geometry of Fibre: P ———

| T ——— .
Lange / Length: L=(6+1)mm
Durchmesser / Diameter: d = (0,16 = 0,03) mm L | d |
Biegewinkel / Bending-Angle: min. 45 Aipes S | o

Querschnitt / Cross Section: rund / round |

Mindestens 80% der Fasern mussen die vorgeschriebenen Werte erreichen, ansonsten gilt das Los als schlecht und
muB nicht angenommen werden. / At least 80% of fibres have to come up to the amount required, otherwise the
unit must not be accepted.

Zertifiziertes Geschaftsfiihrer Sitz der Gesellschaft phG: Willi Krampe Bankverbindungen Volksbank Hamm Postgiro Dortmund
Qualitiits- Dipl.-ing. Ulrich Kampe ~ Amtsgericht Hamm GmbH < Hamm  BLZ 410 601 20 BLZ 440 100 46
management- HRA 1534 Sitz Hamm Amtsgericht BLZ 410 400 18 Konto 4 750 300 Konto 198 599 467
System Ust-Nr.: DE 125 236 685 Hamm HRB 1233 Konto 503 575 300

Fonte: Krampe
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ANEXO B - Graficos em triplicata

Neste anexo sdo apresentados os graficos contendo as curvas individuais dos

corpos de prova ensaiados a compressao, a tracao direta e a flexdo em trés pontos.

Figura 0.1 — Gréficos obtidos do ensaio resisténcia a compresséao: (a) Argila caulim;
(b) Referéncia (80% de argila caulim e 20% de silica); (c) 3% de Fibra; (d) 6% de

Fibra; (e) 9% de Fibra
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Figura 0.2 — Gréficos obtidos do ensaio de resisténcia a tracao direta: (a) Argila
caulim; (b) Referéncia (80% de argila caulim e 20% de silica); (c) 3% de Fibra; (d)
6% de Fibra; (e) 9% de Fibra
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Figura 0.3 — Graficos obtidos do ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos: (a)
Argila caulim; (b) Referéncia (80% de argila caulim e 20% de silica); (c) 3% de Fibra;
(d) 6% de Fibra; (e) 9% de Fibra

1800 . . . . 1800 : . . .
1600 4 Al 1600 R.21
A.2 4
1400 R.25
—— A3 ——R.30
1200
B 2 1000
~ ~
© ©
%» | S 800
o
[T
% 600+
| 400 4
200
T T T T 0 T T T T
05 1.0 15 2,0 0,0 05 1,0 1,5 2,0
Deslocamento (mm) Deslocamento (mm)
(a) (b)
1800 . . . . 1800 : : : :
1600 3F.13 1600 6F.12
3F.18 i 4
1400 ~ 1400 - 6F.17
—A—3F.23 —A—6F.16
~ T — -
= z
< <
(1] ©
& | 2 |
(o] o]
w '
0 T T T T T T T T
0,0 05 1,0 15 2,0 00 05 1,0 15 20

Deslocamento (mm) Deslocamento (mm)

(€) (d)



128

Fonte: Propria Autora
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